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Introduction

A Theure actuelle, la société s’inscrit dans une dynamique de controle permanent. Etre
connecté a tout instant et en tout lieu est une véritable nécessité, et ce, quel que soit le motif
(acces a l'information, protection personnelle, gain de temps, économie, etc.). Le marché des
capteurs connait donc un essor sans précédent et est promis a un brillant avenir.

Le domaine de la santé ne déroge pas a cette tendance croissante et le grand public est
particulierement sensible a cette thématique. Le suivi en continu des parametres corporels
devient attractif, notamment pour la surveillance post-opératoire, les performances des sportifs,
I’autonomie des seniors voire pour les équipements des militaires. Les solutions proposées sur
le marché sont cependant associées a un inconfort d’utilisation lié au poids, a la taille, au
moyen de fixation ou encore a la présence d’électronique embarquée. Il y a donc une réelle
demande d’optimisation de ces capteurs. C’est justement dans ce contexte que le domaine de
I’électronique sur peau a émergé. Il s’agit d’une nouvelle classe de dispositifs capables de s’étirer,
se tordre et se déformer a souhait pour suivre les mouvements du corps humain dans un format
potentiellement ultrafin.

Les dispositifs a ondes élastiques de surface, plus communément appelés dispositifs SAW,
semblent prometteurs dans ce contexte. Initialement employés comme filtres dans le secteur
des télécommunications, ils suscitent également un grand intérét en tant que capteur. Leur
sensibilité aux perturbations environnementales leur permet d’étre utilisés pour les mesures
de température, de pression, de déformation ou d’especes chimiques. De plus, ils ont 'avantage
d’étre passifs et interrogeables a distance. La protection des électrodes au moyen d’une encapsu-
lation par boitier reste cependant le principal inconvénient de ces dispositifs en matiere de cout
et d’encombrement. En proposant un empilement de matériaux a gradient de vitesse, appelé
WLAW [1], il est cependant possible de s’affranchir de cette limite et de réaliser des structures
« autoprotégées » a ondes élastiques confinées. Le découplage des ondes aux perturbations de

surface permet donc d’envisager une application en électronique sur peau.

L’objectif de ce sujet de these est de développer un capteur de température sans fil et « im-

perceptible » pour une utilisation sur le corps humain, basé sur:
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INTRODUCTION

— un dispositif WLAW autoprotégé réalisé sur un substrat monocristallin aminci

— des antennes étirables fabriquées sur un élastomere aussi souple que la peau

Cette structure permet d’envisager des performances au-dela de I’état de 'art des capteurs
de température de 'électronique souple. Les dispositifs SAW développés directement sur un
substrat souple font en effet face a d’'importantes pertes d’insertion dues a la propagation de
I'onde dans un polymere. Les mesures a distance, tout comme celles sur la peau, sont donc
fortement compromises. L’utilisation d’une structure WLAW et d’un substrat monocristallin
permettent de s’affranchir de cette limitation. L’extensibilité du capteur sans fil est alors assurée
par les antennes étirables directement reliées au dispositif WLAW. Ce dernier est tellement petit

qu’il est considéré comme ponctuel.

Le présent document expose les principaux travaux conduits depuis trois ans au sein de
I’équipe Micro et Nanosystemes de 'Institut Jean Lamour sous la direction du Pr. Omar
Elmazria et du Dr. Sami Hage-Ali avec le soutien financier de la DGA. Ce projet de these
s’inscrit plus largement dans le cadre de ’ANR SAWGOOD qui vise a développer une pla-
teforme de capteurs multifonctionnels dont la brique de base est le capteur de température.
Celui-ci peut en effet servir pour la mesure en température seule ou comme référence pour

d’autres types de capteurs (humidité, gaz, pression, etc.).

Ainsi, ce manuscrit intitulé « Capteurs a ondes élastiques confinées, sans fil et étirables: ap-
plication a [’électronique imperceptible sur peau » s’organise autour de quatre parties distinctes.
Le premier chapitre présente le contexte de ’étude avec notamment une vue d’ensemble du
domaine des objets connectés. Les notions de base des dispositifs SAW, utiles a la compréhension
de la suite du manuscrit, sont également abordées. Enfin, les techniques de fabrication des
dispositifs de 1’électronique sur peau sont discutées. L’objectif étant ainsi de démontrer la
pertinence de la technologie des ondes élastiques dans le domaine de 1’électronique souple pour
I’élaboration d’un capteur de température.

Dans un second chapitre, les procédés numériques et expérimentaux utilisés pour la réalisa-
tion et la caractérisation du capteur de température sont explicités et illustrés avec le tricouche
AIN/ZnO/LN-Y128.

Le troisieme chapitre présente certaines possibilités d’optimisation de ’empilement AIN/ZnO/

LN-Y128, et ce, en matiere de choix des matériaux (apport du diamant), de configuration des
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IDTs (structure a IDTs connectés), de structure de confinement (structure bicouche), d’épais-
seur de substrat (wafer autosupporté) ou de nature de substrat (coupe LN-Z).

Le quatrieme et dernier chapitre se concentre sur l'interrogation a distance d’une structure
a base de LN-Z aminci, développée lors des paragraphes précédents. Apres avoir abordé les
différentes techniques de fabrication des antennes souples, une étude numérique et expérimentale
des antennes réalisées a partir d’élastomeres est présentée.

Enfin, la conclusion donne 'occasion de rappeler les principaux résultats, met en évidence

certaines limitations du capteur et propose de nouvelles perspectives d’études.
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1. Du dispositif SAW au capteur de tempéra-
ture: intéréts et enjeux

Dans notre société moderne, la connaissance en continu des parametres du corps humain
tend a devenir une nécessité. Qu’il s’agisse d’une utilisation dans le domaine biomédical ou dans
celui du sport ou du bien-étre, les objets connectés qui mesurent les parametres corporels font
partie d’'un marché en pleine croissance estimé a plusieurs milliards de dollars [2]. Cependant,
le port de ces objets est parfois inconfortable et empéche une utilisation permanente sur le
long terme. Ainsi, un nouveau domaine a vu le jour, celui de « I’électronique sur peau ». Il
correspond a une nouvelle classe d’électronique incluant des dispositifs tatoués sur la peau de

maniere transparente et capables de se déformer selon les mouvements du corps humain.

Les recherches conduites sur les capteurs ultrasouples a base d’ondes élastiques pour une
mesure en continu de la température corporelle s’inscrivent parfaitement dans ce contexte.
La premiere partie du chapitre est consacrée a l’essor des objets connectés tout en identifiant
certaines de leurs limites. L'intérét des dispositifs a ondes élastiques de surface, et en particulier
de leur fonction de capteur, est présenté dans une seconde partie. Enfin, le chapitre se termine
par un exposé dans le domaine de 1’électronique sur peau. Le but de cette analyse est de justifier

la structure du capteur de température visée par ce travail de these.

19 / 224



1. DU DISPOSITIF SAW AU CAPTEUR DE TEMPERATURE : INTERETS ET ENJEUX

1.1 L’essor des objets connectés

1.1.1 Les définitions et secteurs d’applications

Par définition, un objet connecté est un objet capable de communiquer et d’interagir avec
un réseau informatique appelé IoT pour Internet of Things (figure 1.1). Ce concept a vu le
jour en 1999 au MIT (Massachusetts Institute of Technology) et n’est autre que la combinai-
son des capteurs et d’Internet. Plus précisément, ’objet est équipé d’un ou plusieurs capteurs
qui recueillent, transforment et envoient des données a distance. Chaque capteur possede un
identifiant unique qui lui permet d’étre reconnu dans le réseau et ainsi éviter le mélange d’in-
formations. En 2020, le marché de ces objets connectés pourrait atteindre 7100 milliards de
dollars [3]. L’enjeu commercial est donc particulierement important, d’autant plus que les fonc-
tions et les champs d’applications sont tres variés. Il est par exemple possible de distinguer les
objets connectés domestiques, mobiles ou a porter sur le corps humain. En récoltant des données
dans un environnement proche, les objets connectés peuvent influencer le comportement des
utilisateurs (achats en magasin), interagir avec leur écosystéme (domotique) ou encore commu-
niquer avec leur entourage social (médecin, famille, groupe sportif, etc.). Dans le secteur de la
domotique par exemple, les objets connectés sont nombreux et tendent a intégrer les objets du
quotidien allant de la cuisine (machine a café ou réfrigérateur connecté) a la chambre (ampoule

ou réveil connecté) en passant par la salle de bain (baignoire connectée).

FIGURE 1.1 — Illustration du réseau de 1'Internet of Things [4]
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1.1.2 L’utilisation en santé

Les domaines de la santé et du bien-étre sont les plus développés en matiere d’objets connec-
tés. Le cardiofréquencemetre associé a la montre pour controler la fréquence cardiaque pendant
effort a été commercialisé pour la premiere fois en 1982 [5]. Depuis, les technologies ont évolué
et de nombreux sportifs utilisent des objets connectés pour controler leur fréquence cardiaque,
mesurer leurs progressions ou encore compter les calories dépensées. Ces objets qui se veulent
rassurants font partie intégrante de la vie quotidienne. Qu’ils soient utilisés dans des établis-
sements professionnels ou a titre personnel, ils permettent de récolter des données du corps

humain afin d’informer en continu 'utilisateur et/ou un professionnel de santé.

Les parametres physiologiques suivis par ces objets connectés sont variés [6]. Les plus courants
sont :

— la fréquence cardiaque. Elle s’obtient généralement avec le nombre de battements
par minutes et est utilisée pour le suivi de 'activité cardiovasculaire du coeur. Elle peut
aussi se mesurer par la technique non invasive généralement associée aux montres et
aux bracelets connectés: la photopléthysmographie (PPG). Les fluctuations de volume
sanguin, liées aux battements du coeur, modifient légerement l'intensité de la lumiere
émise par l'objet et réfléchie par la peau. L’enregistrement de ces légeres oscillations
permet ainsi de remonter a I’activité cardiaque [7].

— DPactivité électrodermale. Elle correspond a la mesure de I'impédance de la peau a
partir de deux électrodes placées en surface de la peau. Cette grandeur permet entre
autres d’identifier des comportements liés au stress [8].

— la température de la peau. Elle correspond a la température mesurée en surface de
la peau et est donc différente de la température interne du corps. Cette grandeur est
particulierement importante car elle donne également acces a d’autres grandeurs physio-
logiques traduisant 1’état de santé de 'utilisateur (risque cardiaque, activité cérébrale,
etc.). Elle est au cceur de ce sujet de these et un paragraphe complet lui a donc été
consacré dans la suite.

— le niveau d’hormones. La sécrétion d’hormones peut étre liée a certaines pathologies
ou conditions physiques [9]. Ce type de détection s’inscrit plus généralement dans les
plateformes de diagnostic de la sueur (capteurs chimiques).

— D’électromyographie (EMG). Elle fait référence a I’activité électrique des muscles et
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est largement utilisée dans le diagnostic des maladies du systeme nerveux périphérique

puisqu’elle indique avec précision ’endroit du corps ou le nerf n’assure plus sa fonction

de transmission d’information entre le cerveau et le muscle [10].

— D’électroencéphalographie (EEG). Elle enregistre Iactivité électrique du cerveau

grace a de nombreuses électrodes placées au contact du cuir chevelu. Les impulsions

électriques détectées par les électrodes sont converties en tracés graphiques. Relative-

ment lourds pour les patients, ces dispositifs évoluent et peuvent se présenter sous la

forme d’un bandeau [11].

Aujourd’hui, les objets les plus attrayants sur le marché sont ceux a détections multiples.

Ils sont extrémement nombreux et se différencient de par leur forme, leurs matériaux, leur

technologie de détection, leur systeme d’interrogation ou encore le public visé. En effet, les

dispositifs peuvent cibler un groupe d’individus précis (seniors, malades, etc.) ou peuvent étre

réservés a certaines conditions d’utilisations (soldats du feu, militaires, etc.). Le cahier des

charges est précis et doit etre adapté a ’application souhaitée. Le tableau 1.1 illustre la diversité

de l'offre en matiere de dispositifs multifonctionnels dans le domaine de la santé ou du bien-

étre. Si certains sont déja commercialisés, d’autres sont seulement a 1’état de recherche et

développement. Le stade intermédiaire est celui de prototype pour une éventuelle mise sur le

marché a plus ou moins court terme.

TABLEAU 1.1 — Exemples d’objets connectés capables de détecter entre autres la température

du corps humain

Prod/ui/t Type Forme Caractere Taille Poids Ref
Société (Pays) sans fil  (mmxmmxmm)  (g)

%2;;;52;?1&15 A) commercialisé ~ bracelet oui 44x40x16 25 [12]
];Zlgjin(e;?gj’)o commercialisé abc(i(i)?fllilrrleeﬂe oui 28(diam) x7 18 [13]
E;igiij??g%gﬁor commercialisé aﬁﬁzﬁﬁiZm oui 78x53x10 38 [14]
%gszEZjLCt(L“i4) commercialisé  patch oui 120x40x9,5 13 [15]
?gjﬁ;egamh prototype patch non 25x15x0,072 0,05  [16]
](3;) ;jnsors recherche gant oui / / [17]
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1.1.3 Les enjeux et limites

Si le marché des objets connectés en santé est abondant c¢’est notamment parce qu’il a permis
une simplification des mesures a partir de techniques non invasives. Pour donner un exemple,
la détection des comportements liés au stress est généralement mesurée par la présence de
marqueurs dans le sang, la salive ou les urines. Or, les recherches dans le domaine ont montré
qu’il était possible d’obtenir certains parametres physiologiques a ’aide de capteurs non invasifs
pouvant étre portés régulierement a titre informatif et non dans le cadre d'un diagnostic. La
simplification des mesures passe également par le confort du dispositif. En effet, plus le dispositif
est petit et facile a porter, tout en restant fiable et robuste, plus il est accepté et apprécié des
utilisateurs. Des progres considérables ont déja été fait mais la présence de fils, de bracelets ou
parfois de ceintures reste encore inconfortable et empéche 'utilisation en continu et a long terme
de ces objets. Les batteries, généralement onéreuses, encombrantes et a durée de vie limitée,
doivent étre régulierement rechargées ou remplacées et constituent donc aussi un inconvénient

majeur de ces systemes.

Les objets connectés sont également au centre de plusieurs débats. Certains craignent une
dégradation de la relation médecin-patient et une baisse des consultations en raison d’une
surveillance a distance (télémédecine). D’autres voient en ces objets le risque d’une hypersen-
sibilisation des utilisateurs a leur état de santé. De plus, dans un cadre professionnel ou les
performances physiques sont essentielles, les agents redoutent une sélection basée sur la me-
sure en continu des données médicales. Enfin, la question de la vie privée avec notamment la
protection des données est également une problématique sous-jacente. En effet, les dispositifs
enregistrent une quantité importante d’informations qui pourrait étre utilisée a des fins com-
merciales. A I'heure actuelle, seule la vigilance de l'utilisateur (en vérifiant les parametres de
sécurité des applications mobiles par exemple), peut pallier ce probleme. La question de I'in-
troduction de ces données de « santé publique » dans le périmetre de ’assurance maladie ou

des complémentaires de santé reste ouverte [3, 4, 18].
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1.2 Les dispositifs SAW

1.2.1 Les grands principes associés

Dans ce contexte de miniaturisation et de mesure en continu, les dispositifs & ondes élastiques
de surface, aussi appelés dispositifs SAW (de l'anglais Surface Acoustic Wave) sont particulie-
rement pertinents. Ils sont a 'interface de plusieurs disciplines allant des concepts physiques a
des notions de chimie. Certains phénomenes tels que la piézoélectricité ou les ondes élastiques

leur sont étroitement liés.

La piézoélectricité

L’effet piézoélectrique direct a été prédit et vérifié en 1880 par les freres P. et J. Curie
dans certains matériaux comme le quartz. Plus exactement, il s’agit de la capacité naturelle
de certains matériaux a générer une tension électrique sous l'action d’'une contrainte méca-
nique [19, 20]. L’existence de 'effet inverse a été prédite 'année suivante par G. Lippmann et
vérifiée par les freres Curie [21]. Si le quartz, la tourmaline et la topaze ont permis de mettre
en évidence ce phénomene, il existe bien d’autres matériaux aux propriétés piézoélectriques
intéressantes. En revanche, il faut savoir qu’il se manifeste uniquement dans les cristaux dont
la maille élémentaire ne possede pas de centre de symétrie. L’effet d’une action mécanique peut
ainsi créer un dipole électrique dans chaque maille du matériau grace aux déplacements des

barycentres des charges positives et négatives (figure 1.2).

FIGURE 1.2 — Illustration du principe de la piézoélectricité directe : apparition d’une polarisa-
tion électrique P dans une maille sans centre de symétrie sous l'action d’une déformation

La premiere application de la piézoélectricité voit le jour pendant la premiere guerre mon-
diale avec I'invention du sonar par P. Langevin [22]. Les premiers oscillateurs a quartz ont
ensuite été découverts par W. Cady dans les années 1920 puis s’en suit une multitude de dé-

couvertes liées aux phénomenes piézoélectriques directs et indirects dans des domaines variés.
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De nos jours encore, ces phénomenes font partie intégrante de notre quotidien. La compression
d’un cristal piézoélectrique génere un petit arc électrique utilisé dans l'allume gaz mais sert
aussi en tant que capteur de pression dans le domaine automobile ou aéronautique. L’effet in-
verse quant a lui, fait office d’actionneur et trouve notamment un intérét dans les systemes de
positionnement de précision comme dans les imprimantes a jet d’encre ou dans les microscopes
a force atomique (AFM pour Atomic Force Microscope). Enfin, certains systemes utilisent une

combinaison des deux effets: c’est le cas des dispositifs SAW.

Les ondes élastiques

De fagon tres générale, une onde correspond a la propagation d’une perturbation dans un
milieu matériel ou immatériel. Ici, seules les ondes mécaniques qui se propagent avec une vitesse
dépendante du milieu matériel seront abordées. De plus, si le milieu matériel est élastique, c’est-
a-dire si la perturbation engendre une variation réversible des propriétés du milieu, les ondes
sont dites élastiques. Les vibrations d’un matériau (corde, acier, etc.) suite & un choc sont une
illustration simple du phénomene. A plus grande échelle, les ondes sismiques ou les vagues sont
également des exemples.

A la suite de I'impact, deux principaux types d’ondes peuvent se propager : les ondes élas-
tiques de volume lorsque la propagation se fait au sein du matériau, et les ondes élastiques de

surface si la propagation reste confinée en surface.

Au sein de la famille des ondes élastiques de volume, il existe encore deux catégories distinctes :

— les ondes longitudinales ou la perturbation se déplace parallelement a la direction de

propagation de I'onde, créant ainsi une succession de zones de compression-dilatation et
provoquant un déplacement d’avant en arriere des particules du milieu (figure 1.3a)

— les ondes transversales (aussi dites de cisaillement) ot la perturbation se déplace perpen-
diculairement a la direction de propagation de 'onde, induisant ainsi un déplacement
vertical ou horizontal des particules du milieu (figure 1.3b)

La vitesse de propagation des ondes longitudinales est toujours supérieure a celle des ondes
transversales. Ce principe est d’ailleurs bien connu en sismologie puisque les ondes longitudi-
nales, aussi appelées ondes primaires (ondes P), sont les premieres enregistrées par les sismo-

graphes, suivies des ondes transversales, aussi appelées ondes secondaires (ondes S).
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L 7777 7™

FIGURE 1.3 — Vue 3D de la propagation des ondes de volume: (a) Ondes longi-
tudinales (b) Ondes transversales verticales (représentation a gauche) et horizontales
(représentation a droite) [23]

Pour parler d’ondes de surface, les conditions aux limites imposées par ’absence de matiere
au-dessus du chemin de propagation doivent étre vérifiées (nullité des contraintes mécaniques
perpendiculaires a la surface). En associant une onde longitudinale et transverse verticale de
meéme vitesse mais déphasées de 7, il est possible de compenser les contraintes perpendiculaires
générées par I'une avec celles, opposées, générées par 'autre. L’onde de Rayleigh, découverte en
1885 par Lord Rayleigh, résulte de ce couplage, créant ainsi un mouvement elliptique rétrograde
dans le milieu [24, 25]. Celui-ci se concentre sur la partie superficielle du milieu, ¢’est-a-dire sur

une profondeur de l'ordre d’une longueur d’onde (figure 1.4).

INR T L 1 |

Ondes de Rayleigh —_—8

FIGURE 1.4 — Propagation d’une onde de Rayleigh dans un solide semi-infini: (a) Vue 3D (b)
Vue 2D avec 71 le sens de propagation de 'onde (c) Décroissance de la composante longitudinale
u; et de la composante transversale uy en fonction de la profondeur [26, 27]

Il existe également d’autres ondes pouvant se propager en surface, les plus connues étant :

— les ondes de cisaillement horizontal qui émanent de leur équivalent volumique sous ré-
serve que les conditions limites de surface entrainent un amortissement dans la pro-
fondeur. Dans ce manuscrit la dénomination d’ondes Shear Horizontal a été utilisée.
Les ondes de Bleustein-Gulyaev peuvent étre vues comme un cas particulier avec une
composante purement surfacique pour certains matériaux de symétrie cristallographique

particuliere (figure 1.5a) [28, 29, 30].
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— les pseudo-ondes de surface, aussi appelées Leaky waves qui correspondent a une dé-
générescence des ondes de Rayleigh. En effet, lorsque la vitesse des ondes de Rayleigh
devient égale a la vitesse de 'onde transversale de volume, ’onde ne reste plus confinée
en surface mais fuit dans le volume [30, 31].

— les ondes de Love, découvertes en 1911, qui correspondent a un mouvement purement
transversal horizontal dans une couche déposée en surface d'un milieu semi-infini (fi-

gure 1.5b) [30].
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FIGURE 1.5 — (a) Propagation des ondes de Bleustein-Gulyaev [26] (b) Propagation des ondes
de Love [26]

Enfin, les ondes de Lamb sont considérées comme des ondes de plaque et se situent a I'interface
entre les ondes de volume et de surface. Elles apparaissent lorsque le milieu est fini et assimilé

a une plaque d’épaisseur de l'ordre de la longueur d’onde (figure 1.6).

Mode symétrique Mode antisymétrique

Ondes de Lamb

FIGURE 1.6 — Vue 2D de la propagation des ondes de Lamb (avec 7 la direction de propaga-
tion) [26]

Le travail de these abordé ici se focalise sur I’étude des ondes de Rayleigh en raison de leur
simplicité de génération et de détection a la surface des matériaux piézoélectriques.
La propagation des ondes élastiques de surface dans les matériaux piézoélectriques est gou-

vernée par un couplage entre les équations du mouvement et les équations du champ électrique,
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selon :
Ti; = CijiSk — exij By
D; = epSu + €l

(1.1)

ou T;; représente les composantes du tenseur des contraintes mécaniques, Cj;x; celles du tenseur
d’élasticité, ey;; celles du tenseur piézoélectrique, €;; celles du tenseur de permittivité, £, celles
du tenseur du champ électrique, Sy, celles du tenseur des déplacements mécaniques et enfin D;

celles du tenseur des déplacements électriques [30, 32].

1.2.2 Les éléments constitutifs

Une bonne compréhension des dispositifs SAW impose également 1’étude de ses éléments

fondamentaux, a savoir le substrat, les peignes interdigités et le boitier de protection.

Le substrat

Monocristaux: Le substrat piézoélectrique est nécessaire a la génération de I'onde élastique
de surface. Généralement obtenus par découpe d’un cristal piézoélectrique massif en tranches
(wafer), les substrats se caractérisent par leur plan de coupe et par la direction de propagation
des ondes a leur surface. En effet, I’absence de centre de symétrie du cristal implique une
anisotropie du matériau et donc par définition, une variation des propriétés du milieu selon les
directions de propagation.

La coupe utilisée peut étre identifiée & partir des angles d’Euler ! (¢,0,¢), eux-mémes définis
a partir de transformations élémentaires des axes du repere de référence (XYZ). Pour rappel,
la précession v, correspond a une rotation autour de l'axe Z de fagon a obtenir le nouveau
référentiel (XY’Z). La nutation # correspond a une rotation autour de I'axe X’ (obtenu lors de
la transformation précédente) afin de générer le repere (X’Y”Z’). Enfin, la rotation propre ¢,
correspond & une rotation autour de 'axe Z’ (obtenu lors de la transformation précédente) afin

de créer le repere (X”Y’Z’). La figure 1.7 schématise les différentes transformations successives.

Par convention, le substrat est généralement défini par I’axe perpendiculaire au plan de coupe
et par la direction de propagation de 'onde. La majorité des travaux de ce document ont été

réalisés sur des substrats de niobate de lithium (LiNbO3) de coupe Y+128° ce qui correspond

1. A titre informatif, les angles de rotation des coupes peuvent également se définir avec le standard inter-
national IEEE.
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F1GURE 1.7 — Illustration des angles d’Euler

aux angles d'Euler (0;38;0) comme représenté sur la figure 1.8. Pour toute la suite de 'étude,
Iabréviation LN-Y128 sera utilisée. Seule la direction de propagation X a été étudiée et n’est

donc plus mentionnée dans la suite.

Y+128°

FIGURE 1.8 — Illustration de la coupe LN-Y128 largement utilisée dans ce travail

Les substrats et coupes largement utilisés dans les applications SAW se caractérisent selon
différentes propriétés, a savoir:
— la vitesse des ondes élastiques de surface v qui intervient dans la formule de la

fréquence de fonctionnement du dispositif selon :

- (1.2)

v

A
avec A la longueur d’onde du dispositif (se référer au paragraphe sur les peignes interdi-
gités pour plus de détails).

— le coefficient de couplage électromécanique (K?) qui caractérise l'efficacité de
la conversion entre l'énergie électrique et mécanique. Lors des modélisations numé-

riques, la valeur de K? se calcule généralement & l'aide de l'expression donnée par
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C.K. Campbell [32]:

Vo — Um

K*=2 (1.3)

Vo
avec respectivement vy et v, la vitesse des ondes élastiques de surface dans le cas d’une
surface libre ou d’une surface métallisée. Pour une détermination expérimentale, I’ap-
proximation faisant intervenir les fréquences de résonance f, et d’antirésonance f, est

souvent préférée [33]:
fr - f(z
fr

— le coefficient température/fréquence (TCF pour Temperature Coefficient of

K*=2 (1.4)

Frequency) qui quantifie la variation de fréquence en réponse a une modification de la
température. Afin d’assurer une stabilité thermique des dispositifs, une valeur de TCF
proche de 0 est souhaitable. En revanche, pour un capteur de température, plus le TCF
est élevé (en valeur absolue), plus la sensibilité est importante. Une description plus
détaillée de ce coefficient est proposée dans la section 1.2.3.

— Dlangle de flux d’énergie (PFA pour Power Flow Angle) qui est estimé entre
la direction de propagation de I'onde et la limite du rayonnement de 1’énergie. Afin de
concentrer un maximum d’énergie et ainsi compenser les pertes de propagation, un angle
proche de 0° est préférable dans la plupart des structures.

— 1II est également intéressant de préciser que les constantes (notamment élastiques) dé-

pendent du milieu de propagation et de la coupe cristallographique.

Dans le cas des substrats monocristallins, les propriétés des coupes les plus utilisées pour
les applications SAW sont rassemblées dans le tableau 1.2. Pour donner quelques exemples, le
quartz est particulierement intéressant pour sa stabilité en température. En revanche, ses valeurs
de K? restent relativement faibles par opposition au LiNbOs. Ce dernier présente généralement
des valeurs de TCF élevées (en valeur absolue) ce qui le rend particulierement intéressant pour
une utilisation en tant que capteur de température. A l'interface de ces deux matériaux, se
trouve le LiTaO3 avec des coefficients de couplage plus élevés que ceux du quartz mais plus
faibles que ceux du LiNbOsg, et des valeurs de TCF différentes de 0 mais plus faibles (en valeur
absolue) que celles du LiNbOs. Enfin, la langasite (LazGazSiO14, souvent abrégé par LGS) est
un substrat de choix pour les applications a haute température grace a son absence de transition

de phase jusqu’a sa température de fusion (1470°C') [34].
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TABLEAU 1.2 — Propriétés des substrats les plus couramment utilisés

Substrat  Coupe Direction Angles d’Euler v (m/s) K? (%) TCF (ppm/°C)  Ref.

Quartz ST X (0;-47,25°:0) 3159 0,12 0 (a 25°C) [32, 35]
LiNbOs  Y+128° X (0;38°;0) 3992 9,3 =75 [32, 3
LiNbOs Y Z (0;-90°;-90°) 3488 4.8 -94 [35]
LiNbOs  Y+41° X (0;-49°;0) 4792 17 -52 [35]
LiNbOs 7 X (0:0:0) 3798 0,53 77 136, 37]
LiTaO;  Y+36° X (0:-54°,0) 1212 48 32 [35]
LGS / / (0:138,5°:26,3°) 2743 0,34 1 [38]

Variantes: Les dispositifs SAW ne se limitent pas a l'utilisation des substrats massifs pié-
zoélectriques monocristallins. En effet, des films piézoélectriques peuvent étre déposés sur des
substrats non-piézoélectriques tels que le silicium, le saphir ou le diamant. Ainsi, des struc-
tures de type ZnO/Si [33], ZnO/Saphir [39], AIN/Saphir [40] ou AIN/Diamant [41] ont déja été
étudiées. Ces associations de matériaux se font exclusivement par rapport aux parametres de
mailles: plus ils sont proches, meilleure est la croissance du film mince. Cette derniere est es-
sentielle puisqu’elle est directement liée aux performances du dispositif, notamment en matiere
de pertes de propagation. L’épaisseur du film étant généralement de quelques micrometres, la
propagation de l'onde se fait principalement dans le substrat non-piézoélectrique qui, en rai-
son de sa dureté présente une vitesse particulierement élevée. Ainsi, a longueur d’onde fixée,
des fréquences de fonctionnement bien plus élevées que celles obtenues avec des monocristaux
piézoélectriques sont possibles (d’apres la relation f = {). Il s’agit de I'un des principaux in-
téréts de ces substrats. Plus récemment, le POI? qui correspond & un assemblage de couches
monocristallines a été proposé pour atteindre des vitesses encore plus élevées [42]. Enfin, les
polymeres piézoélectriques tel que le PVDF ? ont fait 'objet de nombreux travaux et peuvent

également étre envisagés comme substrats [43].

Les peignes interdigités

Définition: C’est uniquement a partir de 1965 avec l'invention des transducteurs a peignes
interdigités par R.M. White et F.W. Voltmer que le terme de dispositifs a ondes élastiques de

surface prend tout son sens [44]. Les transducteurs interdigités, aussi abrégés par IDTs, sont de

2. Piezoelectric On Insulator (se référer a la section 1.2.4 pour plus de détails).
3. Polyfluorure de vinylidene
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fines électrodes métalliques déposées sur un matériau piézoélectrique (figure 1.9). L’alternance
des potentiels positifs et négatifs appliqués aux électrodes permet de générer et de détecter les
ondes élastiques de surface. Les IDTs font donc le lien entre piézoélectricité directe et inverse.
Ils définissent également la longueur d’onde A du systeme a partir de la période spatiale entre

deux paires d’électrodes successives.

v 4
//// A longueur d’onde

W e largeur d’'un doigt
W ouverture

(a) (b)

FIGURE 1.9 — (a) Schématisation des IDTs (b) Grandeurs caractéristiques

Epaisseurs et matériaux: Le choix de I'épaisseur et du matériau des IDTs dépend de
I’application visée. De maniere générale, I’épaisseur est de ’ordre de quelques dizaines a quelques
centaines de nanometres. Si ’épaisseur est trop faible, la résistance électrique des électrodes
devient importante, entrainant ainsi une mauvaise conversion de ’énergie. En effet, I’épaisseur
intervient dans I’expression de la section S, elle-méme impliquée dans la formule de la résistance
selon R = p% avec p la résistivité et L la longueur. A I'inverse, si I’épaisseur est trop importante,
I’'onde se propage essentiellement dans le métal et un amortissement est visible. Il est alors utile
de déterminer 'épaisseur de métal optimale.

Concernant les matériaux constitutifs, 'aluminium est de loin le plus utilisé. Il a ’avantage
d’étre bon conducteur et peu dense, ce qui limite I’atténuation des ondes lors de leur propaga-
tion. En effet, la vitesse de propagation des ondes de 1’ensemble métal/substrat est inférieure a
la vitesse dans le substrat seul. Ce ralentissement, aussi appelé phénomene de mass loading est
d’autant plus marqué que la vitesse de la couche métallique est faible, ¢’est-a-dire que la couche
est dense [32]. L’aluminium permet également de limiter les phénomenes de réflexion des ondes
entre le substrat et les IDTs puisqu’il présente une impédance acoustique similaire a celle des
substrats piézoélectriques usuels. Celle-ci est calculée a partir de la densité p et de la vitesse
v de propagation des ondes dans le matériau selon la relation Z = p x v. Enfin, 'aluminium

présente un cout réduit et est donc le candidat idéal pour une production de masse a échelle
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industrielle. Seule sa température de fusion est une contrainte puisqu’elle limite généralement
son utilisation a des applications basses températures. Son oxydation peut étre problématique
si de faibles épaisseurs sont considérées.

Le tableau 1.3 repend les propriétés des métaux utilisés dans cette étude pour la fabrica-
tion des IDTs. Le choix a été fait en priorité selon les propriétés physiques mais les moyens
expérimentaux a disposition au laboratoire ont également été pris en compte.

TABLEAU 1.3 — Propriétés des métaux couramment utilisés pour la réalisation des IDTs [34,
45, 46, 47]

, Structure .., Température Résistivité
Métal cristalline Densité de fusion (°C)  (uQ.cm)
Aluminium (Al) cfc (@ = 0,40nm) 2,5 660 2,7
Cuivre (Cu) cfc (a = 0,36 nm) 8,4 1083 1,7
Or (Au) cfc (a =0,40nm) 18,3 1063 2,3
Platine (Pt) cfc (a=0,39nm) 20,2 1769 10,6

Différentes configurations: Les IDTs en aluminium proposés par R.M. White et F.W.
Voltmer et déposés en surface du quartz ont permis de construire une structure de type ligne
a retard (figure 1.10). Le principe consiste a appliquer un champ électrique sur I'IDT émetteur
afin de créer (par effet piézoélectrique inverse) une onde mécanique se propageant a la sur-
face du matériau jusqu’a I'IDT récepteur qui la reconvertie (par effet piézoélectrique direct).
Cette configuration est particulierement utilisée pour introduire un retard dans les systemes

électroniques.

/
FIGURE 1.10 — Schéma de la configuration ligne a retard

L’autre configuration particulierement intéressante est la structure résonateur, initialement
développée pour les oscillateurs SAW (figure 1.11). Dans cette configuration, une onde est émise

par 'IDT central, réfléchie par les réflecteurs puis reconvertie par le méme IDT central. Dans
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le cas particulier du résonateur dit synchrone, les réflecteurs se situent dans la continuité des
doigts de I'IDT. Cette proximité minimise les pertes de propagation et permet d’augmenter le
facteur de qualité Q qui correspond a une mesure sans unité du taux d’amortissement d’un

systeme oscillant.

WY —
e | ///{.{///ff‘/\

FIGURE 1.11 — Schéma de la configuration résonateur associée a un systeme d’interrogation

Enfin, les lignes a retard réflectives aussi appelées ID-tags (figure 1.12) permettent d’iden-
tifier avec précision un dispositif dans un environnement de détection multiple. En effet, le
nombre et la position des réflecteurs génere un « code » sur le signal réfléchi propre a chaque

dispositif.

b
Hd— £

Unité de —
lecture

7 S S
N\ \

FIGURE 1.12 — Schéma de la configuration ID-tag associée a un systeme d’interrogation

Le boitier de protection

Le boitier d’encapsulation est un élément essentiel dans la fabrication des dispositifs SAW.
Il a pour objectif principal de protéger les électrodes et la surface libre des perturbations
extérieures indésirables (poussiere, humidité ou oxydation) qui peuvent atténuer ou modifier la
vitesse de propagation de l'onde et par conséquent affecter les performances du dispositif. Le
processus d’encapsulation largement utilisé dans I'industrie s’articule autour de quatre grandes

étapes [48]
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— la découpe. En effet, contrairement a la fabrication en laboratoire ou la découpe des
substrats se fait en amont de la fabrication, 'industrie réalise les dispositifs SAW sur
des wafers entiers et impose donc une découpe des substrats en aval de la fabrication.
Celle-ci est généralement réalisée a ’aide d’une scie a disque diamantée.

— le collage. Le dispositif découpé est ensuite fixé sur la base du boitier de protection.
Cette étape est particulierement délicate en raison de la différence de dilatation ther-
mique entre les matériaux du boitier et les substrats. Elle est assurée par 1'utilisation de
colles spécifiques (époxydes ou siliconées) fortement ductiles qui permettent de compen-
ser la contrainte générée entre le substrat et le support.

— la connexion. Les zones de connexion du dispositif et du boitier sont ensuite reliées
par microcablage grace au wedge bonding ou au ball bonding (figure 1.13). Les fils d’al-
liage d’aluminium (Al-Si) ou d’or (Au-Cu) d’environ 30 um de diametre sont soudés
entre les deux plots de connexion par ultrasons et/ou thermocompression. Si les plots
de connexion du boitier sont toujours recouverts d’or afin de faciliter la microsoudure,
les zones de contact des SAW sont trés souvent en aluminium. Ainsi, quelle que soit la
nature du fil utilisé (Al-Si ou Au-Cu), une jonction Al/Au devra étre réalisée, entrainant
avec elle la formation de la « peste pourpre ». Ce composé AuAl,, formé exclusivement
a haute température, génere des cavités au niveau du contact Au/Al et fragilise la sou-
dure. La détérioration des contacts électriques est d’ailleurs la principale faiblesse du
processus d’encapsulation. Aujourd’hui, la technique d’interconnexion flip-chip qui uti-
lise également les balls tend a s’imposer. Les performances du dispositif sont en réalité

directement liées au procédé et a la qualité des interconnexions.

Typical wedge interconnect Typical ball/crescent interconnect
Step 1 Step 2 Step 3 Step 4 Step 1 Step 2 Step 3 Step 4
Rotate to position  Clamps open Complete Clamps close (omplete 1st Clamps open Complete 2nd Clamps close and
and complete 1st  and move to 2nd bond and form tail bond and move to bond form tall
bond shape loop shape loop
(a) (b)

FIGURE 1.13 — (a) Principe du wedge bonding (b) Principe du ball bonding [49]

— DPencapsulation. Il existe trois grands types de boitiers: les plastiques, les métalliques
et les céramiques. La fermeture du boitier s’effectue par collage (a froid) ou par soudure

électrique (a chaud), et s’accompagne généralement d'une étape de dégazage. Le choix
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et la classe d’encapsulation se font selon les conditions d’environnement de I'application

visée (tableau 1.4).

TABLEAU 1.4 — Caractéristiques de I'encapsulation en fonction de application visée [48]

Application Températures (°C') Encapsulation Boitier
Militaire/Spatiale -b5 a +125 hermétique métallique/céramique
Télécommunication -20 a +80 hermétique  métallique/céramique/plastique
Domestique 0 a 40 étanche métallique/plastique

Afin de vérifier la fiabilité du dispositif final, des tests d’herméticité, de chocs et de cycles
thermiques sont réalisés. En effet, en plus des potentiels problemes de connectique, une dété-

rioration du collage au support et des fuites en zone de fermeture peuvent apparaitre.

Malgré le développement des technologies d’encapsulation toujours plus performantes, le
boitier reste cotiteux et encombrant, limitant ainsi la miniaturisation a l'extréme. En effet, des
épaisseurs de 'ordre du millimetre sont encore inadaptées au caractere « imperceptible » des
objets connectés en santé. Dans ce contexte, les dispositifs SAW autoprotégés, dits aussi packa-
geless, sont particulierement prometteurs puisqu’ils permettent de s’affranchir de 'utilisation
des botitiers. Leur champ d’application peut ainsi étre élargi aux environnements hostiles ou les
boitiers conventionnels ne conviennent pas (hautes températures, accessibilité réduite). Le ca-
ractere packageless est notamment rendu possible par 1'utilisation des structures multicouches

(se référer a la section 1.2.4).

1.2.3 Les champs d’applications
Les filtres pour les télécommunications

Dans les années 80, I’explosion industrielle des télécommunications permet ’envol du marché
des dispositifs SAW et en particulier celui des filtres. Dans 1'objectif de développer la téléphonie
mobile, I’électronique légere et peu encombrante, mais aussi économique, résistante et a haute
fréquence de fonctionnement, devient un réel besoin. Les filtres SAW ont justement réussi a
s'imposer dans ce domaine, grace :

— a leur grande plage de fréquence de fonctionnement. La gamme de fréquence

la plus utilisée s’étend généralement de 70 M Hz a 2,45 GH z avec des substrats piézo-

électriques monocristallins. En dessous de 70 M Hz, la taille du dispositif devient trop
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grande pour les applications de téléphonie mobile (typiquement quelques millimetres).
De meéme, au-dessus de 2,45 GHz, la distance entre deux doigts successifs est égale a
la limite de résolution du processus de photolithographie (typiquement 400nm). Les
techniques qui offrent une meilleure résolution (lithographie électronique) ne sont cepen-
dant pas adaptées a une production de masse. En revanche, 'utilisation de structures
multicouches (type POI) permet d’étendre la plage fréquentielle et ainsi d’adresser les

nouveaux marchés comme celui de la 5G.

a leur encombrement réduit. Comme énoncé précédemment, le boitier de protection
est essentiel au bon fonctionnement des dispositifs SAW. Néanmoins, de nombreux pro-
gres ont été faits afin de réduire au maximum la taille des dispositifs et ainsi répondre

aux besoins de miniaturisation de 'industrie.

a leur faible coiit de production. En effet, ils se composent uniquement d’un matériau
piézoélectrique, d’électrodes métalliques (généralement en aluminium) et d’un boitier
de protection. Ce dernier étant la partie la plus encombrante et la plus onéreuse. La
miniaturisation a I’extréme a permis de multiplier le nombre de dispositifs produits sur
une taille de substrat donnée et donc par conséquent, de limiter I’augmentation des
cotits. De plus, les systemes de production déja imaginés pour la réalisation des capteurs
électroniques & base de semi-conducteurs (types CCD* ou CMOS ) ont simplement été

adaptés.

Les industries spécialisées dans la fabrication des filtres SAW sont nombreuses. Les entreprises

comme Murata, RF360 (coentreprise entre Qualcomm et TDK-EPCOS) ou encore Qorvo se

trouvent parmi les leaders mondiaux.

Les capteurs

Principe: Si une grande stabilité fréquentielle est recherchée pour les filtres, a l'inverse,

une variation de fréquence est exploitée pour les capteurs. Les dispositifs SAW présentent en

effet une sensibilité a certaines perturbations extérieures, ce qui leur offre des perspectives

4. Charge Coupled Devices
5. Complementary Metal Oxide Semiconductor
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intéressantes pour une utilisation en tant que capteur. Plus précisément, ces perturbations

peuvent étre de deux grands types:

— une déformation géométrique entrainant une modification de la distance de parcours de
I’'onde
— un changement des parametres (notamment élastiques) du matériau conduisant a une

modification de la vitesse de 'onde
Ainsi, certains phénomenes bien connus peuvent étre exploités:

— une variation de température modifie non seulement la vitesse de propagation mais
aussi la distance de parcours de l'onde (se référer au paragraphe sur la sensibilité en
température).

— une prise de masse peut se traduire par une modification de la vitesse des ondes dans
le cas des especes gazeuses (détection de la présence d'un gaz [50], microbalances a
quartz [51]), ou par une modification du mode de propagation des ondes dans le cas des
especes liquides ou solides (atténuation d’une onde de Rayleigh pour détecter la présence
d’un liquide en surface par exemple).

— une détection de certaines grandeurs (champ électrique, magnétique, luminescence, etc.)
peut s’expliquer par un changement des parametres physiques (propriétés élastiques,
piézoélectriques, etc.) de la couche sensible. Les capteur chimiques utilisent aussi tres
largement la sensibilité d’une couche pour détecter et identifier certaines especes (capteur
de gaz par exemple).

— la déformation d’une membrane permet d’estimer la différence de parcours de ’'onde entre

les cas avec et sans contrainte, et constitue le principe du capteur de déformation [52].

Pour les capteurs (autre que de température), le quartz (coupe ST-X) est un matériau de
choix puisqu’il assure une stabilité en température a 25°C'. Un autre moyen d’assurer cette
stabilité est d’exploiter les structures multicouches dont le TCF est proche de 0. Enfin, il est
également possible d’utiliser une configuration a deux dispositifs SAW afin de déduire I'effet
indésirable de la température. Ces configurations doubles font des capteurs de température 1’é1é-
ment essentiel d'une détection fiable. C’est exactement dans ce contexte que s’inscrit ce travail
de these. L’objectif est de poser les bases d’un capteur de température ultrafin a ondes élastiques

confinées. Celui-ci pourra également servir de référence dans des dispositifs multifonctionnels.
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Sensibilité en température: Lors dune variation de température, deux phénomenes entrent
en jeu. Le premier est la modification de la vitesse de propagation des ondes qui s’explique par
une modification des constantes élastiques et de la densité du substrat. Le deuxieme est le phé-
nomene de dilatation qui entraine une modification de la période spatiale des IDT's et donc un
décalage fréquentiel. Plus précisément, la variation de température d71" appliquée a 1’expression

de la fréquence f = 3 se traduit par la relation :

ldf 1dv 1d) (15)
fdT  vdT  \dT '

ol chacun des termes s’identifie & une perturbation. Le terme de gauche, correspond au TCF et
définit la sensibilité en température du dispositif. Dans le membre de droite, le premier terme
est appelé TCV (Temperature Coefficient of Velocity) et traduit la sensibilité en vitesse des dis-
positifs, tandis que le deuxieme correspond a la dilatation thermique du substrat généralement
notée a. D’ou la relation :

TCF =TCV —a (1.6)

L’absence de la variable de fréquence dans les expressions de TCV et a prouve que ces phéno-
menes sont indépendants de la fréquence de fonctionnement du dispositif. Par conséquent, le
TCF T'est aussi. En revanche, le TCF dépend directement de la température de fonctionnement.
Le quartz (coupe ST-X) est un bon exemple puisqu’il présente un TCF proche de 0 a 25°C' et
une valeur de -175 ppm /°C" aux alentours de 100°C.

La sensibilité en température correspond a la variation de fréquence par unité de tempéra-
ture. Ainsi, pour un dispositif fonctionnant a 868 M H z réalisé a partir d’un substrat de LiNbO3
dont le TCF est de -75 ppm /°C, la sensibilité (%) est de 65,1 kHz/°C. Plus cette sensibilité sera
grande, plus il sera facile de séparer les pics de fréquence lors d'une variation de température,
et donc plus la précision du capteur sera importante. En regle générale, la limite de détection
des instruments de mesure conditionne la précision du capteur. Toujours avec I'exemple du
dispositif fonctionnant & 868 M Hz dont le TCF de -75ppm/°C, il est possible d’obtenir une
précision (dT') de 0,01°C, si le systeme offre une résolution (df) de 1 kH z. Pour augmenter cette
sensibilité, il est possible de travailler a plus haute fréquence. En revanche, cela se fait géné-
ralement au détriment du procédé expérimental et de la qualité du signal (pertes importantes,

augmentation du niveau de bruit).
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Capteurs de température usuels: Avant d’introduire les capteurs de température basés
sur le principe SAW, il est intéressant de préciser que les méthodes de mesure de température
sont extrémement nombreuses, tant par leurs principes de fonctionnement que par leurs formes,
chacune possédant ses propres avantages et inconvénients.

Pour rappel, I’énergie thermique doit son origine a la vibration locale des atomes et des
électrons. Celle-ci peut se transmettre de trois manieres différentes [53, 54]. Lorsque les atomes
interagissent avec leurs propres voisins sans mouvement de matiere, il s’agit du processus de
conduction. De plus, tout corps est source de rayonnement, et ce d’autant plus que sa tempé-
rature est élevée. Le transfert se fait donc sans support matériel par I'intermédiaire des photons:
il s’agit du processus de rayonnement. Enfin, le phénomeéne de convection se fait entre un
fluide en mouvement et une paroi. Quel que soit le processus, le transfert d’énergie thermique
se traduit par une variation de température. Celle-ci est estimée par le capteur a partir de la
modification d’une grandeur caractéristique du systéme (résistance, volume, tension, etc.). Il

existe alors deux groupes: les capteurs avec et sans contact.

Parmi les capteurs avec contact, les plus répandus sont :

— les thermometres a dilatation de liquide. Sous l'effet de la chaleur, la dilatation
du liquide provoque un déplacement mesurable [54]. Ces dispositifs sont trés simple
d’utilisation mais leur précision est de l'ordre de 0,5°C' et leur gamme de mesure est

relativement restreinte (quelques dizaines de degrés).

— les thermocouples. Leur principe de fonctionnement est basé sur l'effet Seebeck. La
différence de potentiel mesurée est directement liée a la différence de température appli-
quée entre les deux jonctions reliant les élements conducteurs. Le type K, constitué d'un
fil de chromel (alliage nickel-chrome) et d’un autre en alumel (alliage nickel-aluminium)
est tres largement répandu en raison de son faible cout [55]. De fagon plus générale, les
thermocouples sont faciles a utiliser, leur temps de réponse est court (quelques fractions
de secondes) et ils peuvent fonctionner sur une gamme de température relativement éle-
vée (-270°C a 1700°C"). En revanche, il doivent étre associés a une électronique de mesure

spécifique.

— les thermometres a résistance variable (ou RTD pour Resistance Tempera-
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ture Detectors). lls sont basés sur le fait que la résistance des métaux varie avec la
température [25, 55]. Le modele le plus connu est le thermometre & sonde de platine,
aussi nommé Pt100 en raison de sa résistance de 10082 a 0°C. Ils sont plus précis et
plus stables que les thermocouples mais sont plus cotiteux et présentent une gamme de

mesure plus restreinte.

Dans la famille des capteurs sans contact, les plus connus sont les pyrometres. Ils per-
mettent de déterminer la température d’un corps placé a distance en mesurant 'intensité lu-
mineuse rayonnée par ce dernier. L’inconvénient majeur est la connaissance au préalable de
I’émissivité ® du corps & mesurer en température. De plus, si 'interrogation & distance est un
avantage (mesures dans des zones inaccessibles par exemple), elle est aussi une limitation. En
effet, lorsque la température du milieu environnant est supérieure ou égale a celle du corps a
mesurer, la détection a distance devient impossible. Il s’agit du phénomene d’aveuglement des
pyrometres [25].

Pour certaines applications, les capteurs de température basés sur la technologie SAW
peuvent dépasser les inconvénients des méthodes citées ci-dessus. Ils entrent dans la catégorie
des mesures par contact mais peuvent étre interrogés a distance. De plus, ils sont économiques,
ne nécessitent pas d’électronique embarquée ou de batterie et peuvent atteindre une grande
précision. Ces propriétés sont d’ailleurs particulierement adaptées pour les objets connectés en

santé.

Les autres applications

Si les principales applications des dispositifs SAW sont les fonctions de filtres et de capteurs,
ils sont aussi intéressants dans d’autres secteurs. Leur utilisation dans le domaine de la radio
identification (RFID pour Radio Frequency Identification) est en plein essor notamment grace
au marché de I'loT [56, 57].

Les dispositifs a ondes élastiques trouvent aussi un intérét dans le domaine de la microflui-
dique. En effet, ils ont de plus en plus leur place dans les laboratoires sur puces (LOC pour
Lab-on-Chip) puisqu’ils peuvent mixer, chauffer ou encore déplacer des microgouttes. Les tra-

vaux de J. Friend et al. illustrent particulierement bien leur potentiel dans ce domaine [58, 59].

6. Il s’agit du rapport entre I’émission du flux radiatif par rayonnement thermique du corps réel et celle du
corps idéal, appelé corps noir, porté a la méme température.
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1.2.4 Les structures multicouches
Les principaux intéréts

Les progres importants dans les télécommunications ont permis 'expansion des dispositifs
SAW amenant avec eux des exigences de plus en plus strictes en matiere de performances.
L’effet piézoélectrique doit étre maximal (pour les lignes a retard), a l'inverse, les pertes de
propagation et le cotit de fabrication doivent étre minimisés. Le fonctionnement dans une large
gamme de température est également demandé, tout en minimisant la variation de fréquence
afin d’assurer la stabilité des performances. Or, aucun des substrats monocristallins utilisés
pour les applications SAW ne possedent 'intégralité de ces propriétés.

Les structures multicouches sont donc apparues comme la solution alternative. Si elles sont
étudiées depuis les années 80, c’est seulement depuis une dizaine d’années, grace aux progres
sur les technologies de dépots et de simulations des couches minces, qu’elles ont été commercia-
lisées [60]. Elles offrent en effet plusieurs voies d’améliorations. L’exemple le plus connu étant
la stabilité en température grace a ’association de deux matériaux dont le TCF est de signe
opposé pour obtenir un TCF nul. Ainsi, il devient possible d’utiliser des matériaux aux pro-
priétés intéressantes (fort K? ou PFA nul par exemple) sans se soucier de la valeur du TCF
puisque celle-ci peut étre compensée par la couche supérieure. Sur ce modele, des structures
utilisant un film de SiOy déposé sur un substrat de LiNbOj [61, 62] ou de LiTaO3 [63, 64]
dont le facteur de couplage est important ont vu le jour. Un autre exemple d’amélioration est
I'augmentation du coefficient de couplage K2 ou de la vitesse de propagation des ondes et donc
par conséquent de la fréquence de fonctionnement des dispositifs (& encombrement constant)
notamment grace a 'utilisation du diamant. Son absence de propriétés piézoélectriques impose
d’exploiter celles des couches de ZnO ou d’AIN qui lui sont généralement associées [41, 65].
T. Omori et al. ont démontré 'existence de résonateurs SAW fonctionnant a 4,5 GHz avec un
K? égal & 1% a partir de 'association AIN/Diamant [66]. H. Nakahata et al. ont obtenu des
valeurs de K? jusqu’a 9% et des vitesses de propagation jusqu’a 12000 m /s en étudiant les struc-
tures multicouches ZnO/Diamant/Si, LINbO3/Diamant/Si et LiTaO3/Diamant/Si [67]. Dans
I'idée d’associer le fonctionnement a haute fréquence et la compensation en température, une
structure SiOy/Zn0O/Diamant/Si a aussi été imaginée [68].

Plus récemment, la technologie basée sur le POI fait figure de révolution dans le domaine des

structures multicouches. En effet, les supports de silicium recouverts de tantalate de lithium
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ou de niobate de lithium permettent d’obtenir des vitesses particulicrement élevées et des
coefficients de couplage tres importants. Des filtres SAW aux performances remarquables ont

déja été réalisés [42].

Le confinement des ondes

La génération d’ondes d’interfaces comme les ondes de Stoneley qui se propagent a la fron-
tiere de deux milieux semi-infinis, a permis d’élargir l'intérét des structures multicouches en
minimisant la distance surface/boitier de protection et donc en réduisant I’encombrement des
dispositifs SAW. Leur apparition est cependant propre a certains matériaux (ZnO/verre ou
LiNbOs/verre) [69]. L'optimisation des parametres intéressants pour les dispositifs SAW est
alors tres limitée.

Les structures multicouches développées par K. Bhattacharjee, A. Shvetsov et S. Zhgoon ont
I’avantage de faire intervenir les ondes de Rayleigh et peuvent donc s’appliquer a de nombreux
matériaux [1].

La premiere structure proposée, appelée ILAW (Isolated Layer Acoustic Wave) se base sur
le principe de l'onde isolée (figure 1.14 & gauche). Le substrat piézoélectrique est recouvert
d’une couche de faible impédance acoustique (SiOs, Pyrex), elle-méme recouverte d’une couche
de forte impédance acoustique créant ainsi un isolement de 'onde. L’importante différence
d’impédance acoustique a l'interface permet de limiter la propagation de I'onde dans la couche
supérieure. En alternant plusieurs niveaux de couches de faible et de forte impédance acoustique
de facon & former une structure de type miroir de Bragg”, l'isolement de I'onde est d’autant
plus efficace.

La deuxiéme structure, appelée WLAW ( Waveguiding Layer Acoustic Wave) se
base sur le principe de I'onde guidée (figure 1.14 a droite). Dans cette structure tricouche, les
deux couches externes possedent une vitesse acoustique élevée alors que la derniere, au centre,
présente une vitesse acoustique faible. Le gradient de vitesse ainsi généré est a l'origine du
guidage de 'onde dans la couche centrale qui peut étre vu comme 1’équivalent acoustique de la
fibre optique. Plus exactement, I’onde est confinée dans le tricouche et est donc insensible aux

perturbations de surface, notamment celles pouvant étre générées par le contact

7. A Torigine, le miroir de Bragg permet 'amélioration des lasers. Il est constitué d’un empilement de
plusieurs couches d’indice optique différent et permet, grace aux phénomeénes d’interférences constructives, de
réfléchir plus de 90% de I’énergie incidente. Il a aujourd’hui des équivalents dans d’autres domaines comme ici
en acoustique avec des couches d’impédance différente.

43 /224



1. DU DISPOSITIF SAW AU CAPTEUR DE TEMPERATURE : INTERETS ET ENJEUX

ILAW WLAW
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FIGURE 1.14 — Schémas des structures ILAW (a gauche) et WLAW (a droite) [1]

avec la peau. Ainsi, le concept WLAW supprime en partie I'intérét des boitiers de protection

et ouvre la voie vers les structures autoprotégées.

Les structures WLAW restent cependant sensibles a la contrainte et a la destruction vio-
lente. Du fait du confinement de I'onde, le principe WLAW limite également les mesures basées
sur la détection de surface (capteurs chimiques). Cette approche n’est cependant pas comple-
tement exclue puisque plusieurs ondes peuvent coexister: I'une étant confinée et ’autre non.
De facon plus générale, la mesure de grandeurs se propageant dans le volume (température) ou

identifiables a distance (champ magnétique) est plus adaptée.

Les travaux sur les structures WLAW n’ont cessés de se développer ces dernieres années,
permettant ainsi de tester différentes associations de matériaux en fonction des applications
recherchées. La structure AIN/IDT/ZnO/Si a été étudiée afin d’étre utilisée en milieu humide
ou propice a l'oxydation [70]. L’ajout d’une couche de SiOy a permis d’obtenir ’empilement
AIN/IDT/Zn0O/Si0O4/Si pour étudier numériquement une structure compensée en tempéra-
ture [71]. Les structures autoprotégées AIN /IDT /AIN /Saphir [72], Al,O3/IDT/GaN /Saphir [73],
AIN/IDT/GaN/Saphir [74] ou encore Si3N,/IDT/GaN/Saphir [75] ont permis d’élargir I'uti-
lisation des dispositifs SAW aux environnements hostiles sous haute température. Le corps
humain peut également étre considéré comme un environnement difficile, notamment a cause
des pertes de propagation acoustiques et électromagnétiques qu’il impose. La structure auto-
protégée AlyO3/ZnO/IDT/LiNbO3 a été la premiere a étre envisagée pour des applications
impliquant le corps humain [76]. Grace a sa vitesse élevée, le diamant est également un bon
candidat pour la réalisation de structures WLAW. La structure AIN/ZnO/IDT /Diamant a par

exemple été étudiée dans 'objectif de développer des capteurs de gaz ou de liquide compensés en
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température [77, 75]. En revanche, son cotut élevé et sa mauvaise compatibilité avec les techno-
logies conventionnelles de microfabrication restent les principales limitations du diamant pour
une production de masse. Ces exemples témoignent des nombreux empilements envisageables

et la position des électrodes multiplie encore les cas possibles.

Les modélisations

L’étude des structures multicouches débute généralement par une modélisation numérique
afin d’optimiser la position et I’épaisseur des électrodes mais aussi I’épaisseur des films. La mé-
thode de calcul TMM ( Transfer Matriz Method) est la plus connue mais présente certaines limi-
tations, notamment lorsque 1’épaisseur du film devient supérieure a trois ou cinqg fois la longueur
d’onde [78]. K. Hashimoto et al. ont proposé une amélioration avec le logiciel FEM-SDA [79]. La
méthode SDA (Spectral Domain Analysis) est appliquée dans des régions a géométrie simples
comme le substrat, et la méthode FEM (Finite Element Method) est utilisée pour les électrodes
et les couches supérieures ou les géométries sont généralement plus complexes et régulierement
modifiées. N. Naumenko est allée encore plus loin en développant la méthode SDA-FEM-SDA
ol le calcul FEM est uniquement appliqué a 1’électrode. Les couches supérieures sont sujettes
au calcul SDA grace a I'ajout de couches d’air (milieu diélectrique de densité tres faible) [80].

Dans le cadre de cette these, le logiciel Comsol Multiphysics qui peut étre caractérisé de full

FEM a largement été utilisé. Plus lent en temps de calcul, il reste cependant plus facile d’acces.
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1.3 L’électronique souple

1.3.1 Les généralités

Le domaine de 1’électronique sur peau correspond a une nouvelle classe de dispositifs qui
sont « tatoués » sur la peau de maniere harmonieuse (i.e. adaptés mécaniquement). Dotés
d’électrodes, de fils, de composants électroniques ou encore de systemes d’interrogation, ils
peuvent s’étirer, se plier, se tordre ou se conformer a n’importe quelle forme, en particulier pour
suivre les mouvements du corps humain. La peau apparait alors comme 'organe a l'interface
entre les données corporelles collectées et le capteur, lui-méme directement associé a I'utilisateur.
Particulierement riche en informations, elle permet de récupérer de facon non intrusive des
signaux de I'organisme. La figure 1.15 reprend les informations physiologiques qui peuvent étre

détectées par 'intermédiaire de la peau.

—— Wound
/ = Bacterial load
* Blood analysis
« Hydration
[ * pH
- Temperature
« Transepidermal water loss

Statum [ — Sweat gland
corneum \ [ / * Glucose
+ Elastic modulus \ [ / * HO0
« Impedance \ = lons (CI', Na®, K*, NH;*)
* Hydration [ / + Lactid acid
\ i
* Urea

Free nerve

enfj I:f.:, potential h \ \ ) / } Epidermis

Blood vessels = ——— ; E,, liw ’y
« Temperature \ 3

+ Blood pressure \ .
* Pulse wave velocity
+ Blood oxygen

Dermis

\ i

‘\ \ e

\ \ \

W f 2 + Hypodermis
\ -._ — L " Muscle layer

Muscle

+ Biopotentials
(ECG, EMG
EEG, EOG)

FIGURE 1.15 — Tllustration de la peau comme plateforme de diagnostic [81]

La principale difficulté de ce type de systemes réside dans la reproductibilité des propriétés
physiques et mécaniques de la peau. En effet, dans I'idéal, les dispositifs doivent s’intégrer de
maniere harmonieuse avec la peau et donc étre au plus pres des caractéristiques de ’épiderme en
matiere d’épaisseur, de module d’élasticité ou encore de permittivité. En sachant que I’épiderme

a un module d’élasticité allant de 10 kPa a quelques centaines de kilopascal, les élastomeres
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sont les matériaux aux caractéristiques les plus proches [82]. Le PDMS®, I'Ecoflex ? ou encore le
Solaris ' sont d’ailleurs les références dans le domaine. Certaines variantes ou combinaisons sont
toutefois possibles. S.H. Jeong et al. ont proposé le S3-PDMS, obtenu par ajout de PEIE M [83]. 11
doit son nom a ses propriétés highly Soft, Stretchable and Sticky. Les propriétés de déformation,
de conformité mécanique, d’allongement a la rupture et de force d’adhésion sont fonction de la
proportion de PEIE introduite. Tout comme le PDMS; cette nouvelle formule a I’avantage d’étre
facile a utiliser puisqu’elle conserve une viscosité faible dans son état liquide, une transparence
et surtout un collage puissant lors d'un traitement par plasma O,. Le S3-PDMS a donc des
chances de s’imposer dans le domaine de I’électronique souple voire de dépasser ’Ecoflex. Les
propriétés de ces élastomeres sont rappelées dans le tableau 1.5.

TABLEAU 1.5 — Propriétés générales des élastomeres couramment utilisés dans le domaine de
I’électronique souple

Module Trans-  Elongation Force Viscosité  Bio-
Matériau  d’élasticité parence a la rupture d’adhésion (mPa.s) compa-  Ref.

(kPa) (%) (N) tibilité
Epiderme 10-500 / 15 / / / [81]
PDMS 2000 oui 140 0,22 3500 oui [81, 84]
Solaris 172 oui 300 0,37 1200 oui [81, 85]
Ecoflex 69 non 900 0,24 3000 oui [81, 86]
3S-PDMS 24 oui 300 1,2 / / [83]

Les électrodes qui constituent les dispositifs sont tres souvent en or ou en platine. Ces
métaux sont inertes chimiquement et possedent une faible impédance de contact [81]. Pour les
interconnexions entre les différents dispositifs ou pour la métallisation des antennes, le cuivre est
le plus approprié en raison de sa faible résistance électrique. Il n’est cependant pas biocompatible
pour les implants.

Si les dispositifs du domaine de 1’électronique sur peau sont complexes a réaliser, leurs
petites dimensions, notamment en matiere d’épaisseur et leur caractere ultrasouple sont des
atouts considérables pour une utilisation prolongée. Certains de ces dispositifs deviennent méme

imperceptibles du point de vue de l'utilisateur (figure 1.16). Dans le domaine de 1’ Epidermal

8. Le polydiméthylsiloxane (PDMS) est un polymeére siliconé. La référence la plus utilisée est le Sylgard 184
(Dow Corning).
9. Nom commercial de la société Smooth-On. La référence Ecoflex 00-30 a été utilisée ici.
10. Nom commercial de la société Smooth-On.
11. Polyéthyleneimine éthoxylé
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electronics, le groupe du Pr. J. Rogers est le leader mondial [87]. Il a réalisé le premier capteur

d’hydratation sans fil et tatoué sur la peau [88].

(b)

FIGURE 1.16 — Capteur d’hydratation ultrafin imperceptible pour I'utilisateur: (a) Représen-
tation schématique (b) Réalisation expérimentale [8§]

1.3.2 Les fonctionnalités

Dans la famille de I’électronique souple, en plus du critere de taille et de poids, certaines

propriétés sont particulierement recherchées, notamment :

— Dlautoalimentation / la téléalimentation. Les fils sont en effet inconfortables et em-
péchent les utilisateurs de porter les dispositifs en permanence. Les batteries, quant a
elles, ont une durée de vie limitée et sont peu pratiques pour une utilisation en continu.
Les dispositifs TENG ( TriboFElectric NanoGenerator) qui sont des générateurs de taille
nanométrique utilisant 'effet triboélectrique '? sont un moyen d’assurer cette autoali-
mentation. En se basant sur cette technologie, W. Song et al. ont développé un capteur
permettant de détecter le changement de position d’une personne pendant son som-
meil [89]. L’alimentation a distance peut aussi se faire par couplage inductif [88] ou en
champ lointain [90]. Les dispositifs SAW entierement passifs prennent alors tout leur
sens dans ce contexte.

— la transparence. Cette caractéristique purement esthétique est particulierement recher-
chée par les utilisateurs afin de garantir 'invisibilité du dispositif lors d’une application
sur le visage ou le cou. J. Chen et al. ont proposé un capteur de contrainte basé sur
la technologie SAW, flexible et totalement transparent. Un substrat de verre aminci
(100 pwm) est recouvert d'une fine couche de ZnO et d’électrodes en ITO (oxyde étain-

indium) [91].

12. Tl correspond a un transfert de charges électriques entre deux matériaux différents.
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— lautonettoyage. Il est garanti en développant une super-hydrophobie de surface. En
obtenant un angle de contact supérieur a 150° et un angle de glissement inférieur a 10°,
les gouttes glissent en surface [92]. La réalisation d’une microstructuration de surface est
aussi un moyen d’augmenter ’hydrophobie. La présence de micropyramides en surface
du PDMS permet par exemple d’augmenter son angle de contact de 113° a 131° [93].

— Dlautoguérison. Elle peut étre mécanique et/ou électrique et permet de prolonger la
durée de vie des dispositifs. Y. He et al. ont montré qu'un capteur basé sur un polymere
autoréparable présentait la méme sensibilité thermique avant et apres réparation [94].

— la biodégradation. Apres un temps donné, le capteur disparait par hydrolyse ou ré-
action biochimique. Sur ce principe, G. A. Salvatore et al. ont développé un capteur de

température étirable et totalement résorbable [95].

1.3.3 Les différentes approches

De facon plus générale, 1’électronique souple contient en réalité au moins deux niveaux de
dispositifs: ceux qui sont flexibles et ceux qui sont en plus étirables. Si dans le langage
commun la différence parait minime, elle a toute son importance ici.

Pour des raisons de simplicité, le caractere flexible est souvent abordé en premier. L’approche
la plus intuitive consiste & amincir le support. En effet, la théorie des poutres d’Euler-Bernoulli '3
prédit que la rigidité a la flexion (définie comme la résistance du matériau a plier) est propor-
tionnelle a 'épaisseur élevée a la puissance 3. Dans ce contexte, les travaux de 1’équipe du Pr.
R. Dahiya portant sur I'amincissement des substrats de silicium (épaisseur inférieure a 50um)
peuvent étre cités [96].

L’étude du caractere étirable vient généralement dans un second temps. Pour répondre a
ce challenge, J. Rogers et al. ont suggéré deux approches, a savoir utiliser des « structures
qui s’étirent » ou des « matériaux qui s’étirent » (« structures that stretch or materials that

stretch ») [97, 98].

Structures that stretch :

Dans la catégorie des structures qui s’étirent, 'objectif est de réaliser une configuration

capable d’absorber la déformation sans imposer de contrainte significative au matériau sup-

13. Théorie qui néglige l'effet du cisaillement.
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port. Initialement développé pour des matériaux supports non déformables, le concept s’est
tres rapidement étendu aux matériaux déformables afin d’améliorer encore davantage le ca-
ractere étirable des dispositifs. Avec la fabrication de rubans de silicium (d’épaisseur 200 nm)
transférés sur un substrat de PDMS préalablement étiré, les travaux de Y. Sun et al. sont un
premier exemple (figure 1.17a) [99]. Plus généralement, un moyen d’obtenir des structures éti-
rables a partir de matériaux non-déformables est de modifier la géométrie des électrodes. Les
structures 2D assurent en effet une déformation plus importante que les configurations linéaires.
Y. Wang et al. ont par exemple développé un capteur de déformation grace a un maillage ouvert
a base de graphene fixé sur du PDMS (figure 1.17b) [100]. La structure en serpentin et la forme
de fer a cheval sont également intéressantes puisqu’elles assurent des déformations importantes
avec une concentration de contrainte minimale [101, 102]. Les structures fractales étudiées par
J. Fan et al. ont I'avantage de supporter une déformation importante dans une direction donnée
et méme de prendre en charge un second type de déformation (radiale, dans une autre direc-
tion, etc.) (figure 1.18) [103]. Plus encore, les structures 3D suppriment la contrainte locale
dans la couche conductrice pendant 1’étirement. Les fibres de graphene en structure hélicoi-
dales développées par Y. Cheng et al. ont montré une sensibilité tres élevée lors d'un effort de
traction (limite de détection de 0,2% de la déformation) et une déformation pouvant atteindre
100% [104]. Enfin, un autre moyen d’obtenir une structure étirable est d’utiliser le principe
« pont-ilot » dans laquelle les lignes conductrices (ponts) relient les composés rigides a hautes

performances (ilots) (figure 1.17¢) [105].

FIGURE 1.17 — Exemples de « structures qui s’étirent » : (a) Rubans de silicium sur PDMS
[99] (b) Réseau lisse en graphene [100] (¢) Configuration 3D pont-ilot [105]
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von Koch curve Peano curve Hilbert curve Moore curve Vicsek fractal Greek cross

FIGURE 1.18 — Différentes géométries fractales [103]

Materials that stretch :

L’autre stratégie consiste a développer des matériaux qui s’étirent. Une premiere approche
utilise les métaux liquides. Intrinsequement plus déformables que les métaux solides, ils offrent
en effet la meilleure combinaison de conductivité et d’étirement. Des alliages de gallium et d’in-
dium (Galn) liquides ont par exemple été introduits dans des canaux de PDMS [106, 107, 108].
Ces structures peuvent servir de capteur de température ou d’humidité [109]. Néanmoins pour
une utilisation a long terme, le principal défi est I'intégrité du métal a U'intérieur des canaux
(aucune altération, aucune fuite, etc.). Le cotut et la solidification & basse température du métal
sont également des limitations. Enfin, bien que I'alliage ne soit pas en contact direct avec la
peau, la toxicité potentielle du gallium peut poser probleme pour une utilisation prolongée sur
le corps humain. Une deuxiéeme approche est de synthétiser des nanomatériaux innovants. Ils
peuvent étre obtenus a partir de nanostructures dispersées dans des matrices de polymeres. Les
nanotubes de carbone sont un premier exemple. Ils possedent d’excellentes propriétés méca-
niques, une conductivité élevée, une transparence, une stabilité thermique et peuvent donc étre
utilisés pour les capteurs de température [110] (figure 1.19a) ou les électrocardiogrammes [111].
Les nanofils métalliques, comme les nanofils d’argent ou de cuivre, présentent une conductivité
bien plus élevée que les nanotubes de carbone et ont donc également été utilisés [112]. Dans la
catégorie des matériaux carbonés, le graphene et ses dérivés (oxyde de graphéne par exemple)
sont aussi intéressants. Ils disposent d’une excellente conductivité ainsi que d’une grande stabi-
lité chimique et thermique. En revanche, le procédé de fabrication est relativement cotiteux et le
rendement assez mauvais. L’étirabilité relativement limitée du graphene, conduit généralement
a associer ce nouveau matériau a un substrat de PDMS préalablement étiré [113, 114]. Enfin,
une derniére approche est obtenue avec les polymeres conducteurs. Le polypyrole (PPy) a par
exemple été étudié en raison de sa haute conductivité, de sa non-toxicité ou encore de sa bonne

adhésion sur d’autres substrats (figure 1.19b) [115] . La sensibilité des capteurs de déformation
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ainsi développés reste cependant relativement faible. Le PEDOT:PSS, obtenu par mélange de
deux polymeres ', est également intéressant puisqu’il est conducteur, thermiquement stable et
transparent. Il a notamment été utilisé par C. Choong et al. pour la fabrication d’un capteur de
déformation a structure pyramidale (figure 1.19¢) [116]. En revanche, la baisse de conductivité

en environnement humide rend ces polymeres difficilement utilisables sur le long terme.

FIGURE 1.19 — Exemples de « matériaux qui s’étirent » : (a) Nanotubes de carbone [110] (b)
Fibres de PPy [115] (¢) Dépot de PEDOT:PSS sur une structure pyramidale [116]

Dans 'approche structures that stretch, la fabrication est en générale plus complexe que dans
I’approche materials that stretch. De plus, la limite d’extensibilité est souvent plus rapidement
atteinte. En revanche, les dispositifs présentent de bonnes performances électriques puisqu’ils
tirent profit des avantages des matériaux conventionnels de I’électronique (électrodes métalliques
par exemple). A l'inverse, I'instabilité électrique du dispositif est le principal inconvénient de
I’approche materials that stretch. Toutefois, le point fort est le tres bon contact et 'intégration
parfaite des dispositifs avec le corps humain. Bien évidement, une combinaison de ces deux

stratégies est envisageable afin de maximiser les avantages de chacune.

Intégration sur la peau:

Qu’ils soient flexibles et/ou étirables, les dispositifs du domaine de 1’électronique souple
peuvent aussi se classer selon la fagon dont ils sont intégrés a la peau. Il existe alors trois
catégories : les « tatouages temporaires », les dispositifs « durs/mous » et ceux a substrat fonc-
tionnel [81]. Le concept de « tatouage » utilise généralement des matériaux siliconés en guise

de substrat (PDMS, Ecoflex, Solaris). L’ensemble, tres fin est directement laminé sur la peau

14. Tl s’agit du mélange du polyéthylénedioxythiophéne (PEDOT) et du polystyréne sulfonate de sodium
(PSS).
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en prenant soin de faire coincider le coté apparent de I’électrode avec la peau (figure 1.20a). Les
recherches sur ce sujet se sont largement développées et de nouveaux matériaux sont utilisés
pour faire office de substrat (film de PVA'®, film de PET !¢, adhésifs médicaux). La complexité
de fabrication de ces dispositifs tatoués impose certaines limitations, notamment en matiere
de connexion a distance, de traitement du signal ou de transmission d’énergie. La deuxieme
catégorie fait référence a des dispositifs commerciaux (généralement aux performances opti-
males) et des interconnexions étirables. Le tout est alors encapsulé dans une matrice flexible
(figure 1.20b). Le principal inconvénient réside dans ’épaisseur du dispositif final si les compo-
sants commerciaux ne sont pas miniaturisés. Enfin, la troisieme classe combine 1’électronique
sur films minces avec des substrats fonctionnels et se limite a certaines applications. Un exemple
est le capteur d’analyse de la sueur développé par X. Huang et al. sur un substrat poreux qui

collecte la sueur (figure 1.20c) [117].

FIGURE 1.20 — Stratégies d’intégration des dispositifs sur la peau: (a) Dispositif « tatouage »
[81] (b) Dispositif a composants encapsulés [90] (c¢) Dispositif a substrat fonctionnel [117]

1.3.4 Les capteurs de température pour une utilisation sur

la peau

Les stratégies présentées dans le paragraphe précédent s’appliquent entre autres aux me-
sures de température. En effet, les réalisations de capteurs de températures flexibles et/ou
étirables sont nombreuses et quelques exemples sont donnés dans le tableau 1.6. En raison

de sa simplicité de réalisation et de sa haute sensibilité, I'effet thermorésistif est la stratégie

15. Polyalcool vinylique
16. Polytéréphtalate d’éthylene
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TABLEAU 1.6 — Exemples de capteurs de température flexibles et/ou étirables pour une éven-
tuelle utilisation sur la peau

Structure Stratégie Méthode Intervalle Eti-

ou de de de tempé- rabilité Ref.
Matériau déformation détection rature (°C) (%)

Serpentins Au structure  thermorésistivité / 30 [119]
Serpentins Au structure  thermorésistivité 0-23 / [120]
Fibres PPy matériau  thermorésistivité 35-95 100 [121]
Graphite matériau  thermorésistivité 25-45 0 [122]
Graphite dans PEO/PVDF  matériau  thermorésistivité 25-42 0 [123]
Graphene matériau  thermorésistivité 25-120 / [124]
Fibres ZnO/polyuréthane matériau pyroélectricité 25-55 150 [125]
PDMS/polydiacetylene matériau  thermochromisme 25-85 300  [126]
Pectine-Gomme Xanthane matériau  thermochromisme 26-50 21 [127]

8 9

la plus utilisée. Les effets pyroélectriques'”, thermoélectriques ** ou thermochromiques'® sont
également considérés [118].

Pour les applications biomédicales, I’étude de la température est particulierement intéres-
sante puisqu’elle donne de précieuses informations sur I’état de santé du patient (état cardiovas-
culaire, état d’hydratation ou encore état cognitif). Z. Wu et al. ont par exemple développé un
capteur flexible sur un substrat de polyimide a base de thermistances en polysilicone pour suivre
I’évolution de la température du cerveau et ainsi espérer détecter certaines pathologies [128].
Les travaux de R.C. Webb et al. quant a eux, sont consacrés a I’'élaboration d’un capteur souple
et ultrafin capable de cartographier en température une zone du corps humain [129]. Ils esperent
ainsi s’affranchir des méthodes conventionnelles de thermographie de la peau. En effet, les ca-
méras infrarouges sont onéreuses et requierent I'immobilisation du patient. Le dispositif proposé
correspond a une matrice de 4 x 4 capteurs de températures basés sur le principe thermorésistif
et réalisés a partir de fins serpentins d’or (50nm) sur un film mince (1,2um) de polyimide
(figure 1.21). L’ensemble tient sur la peau grace aux forces de Van der Waals. Des mesures ont
été réalisées pendant un stimulus mental (calcul mental) ou physique (mouvement des doigts)

afin de lier la température de la paume a I'activité cérébrale. En mesurant la température au-

dessus de l'artere ulnaire?°, il est possible de caractériser le flux sanguin et donc d’identifier

17. Tl correspond a la variation de polarisation électrique d’un matériau avec la température.

18. 1l relie le flux de chaleur qui traverse le matériau au courant électrique.

19. 1l s’agit de la capacité de certains matériaux a changer de couleur en fonction de la température.
20. Elle nait juste au-dessous du coude et descend le long de 'avant-bras jusqu’a la paume.
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les phases de contractions et de dilatation des vaisseaux. Une diminution trop importante de

la température peut correspondre a un blocage du flux alors qu’une augmentation peut étre

associée a une quantité anormale de sang dans un organe. Il s’agit donc d’indicateurs de risques

cardiovasculaires. Ce dispositif est extrémement sensible (gamme du millikelvin) mais ne peut
. P . . . .

pas étre interrogé a distance puisqu’un cable conducteur fin et flexible, assure la connexion avec

I’électronique d’acquisition.

FIGURE 1.21 — Réseau de capteurs thermorésistifs placé sur la peau [129]

La température est aussi largement utilisée lors des détections multiples puisqu’elle peut
servir de référence. Les travaux de T.Q. Trung et al. illustrent un capteur, totalement trans-
parent, capable de détecter simultanément un changement de température et une déformation
lors d’une activité physique [130]. L’idée consiste a introduire des nanoparticules d’oxyde de
graphene dans une matrice d’élastomere pour obtenir des électrodes souples, transparentes et
sensibles a la température. La déformation, quant a elle, est détectée par la présence de nanofils
d’argent dans la matrice d’élastomere. Pour finaliser la structure, les deux couches sensibles

sont empilées sur un substrat de PDMS (figure 1.22). La encore, les mesures sont filaires.

FIGURE 1.22 — Schématisation de la plateforme multifonctionnelle [130]

Pour pallier ces problemes de connectiques, J.W. Lee et al. se sont concentrés sur 1’élabo-

ration d’un capteur de température incluant un module de communication sans fil miniature
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(figure 1.23) [131]. Le dispositif, de dimensions 35 x 28 mm?, est totalement imperméable et
propose un enregistrement des données sur une longue période (jusqu’a 3000 s). Il semble donc
particulierement pertinent pour le domaine du sport. La présence d'une LED, permet également
d’alerter sur ’apparition d’'une température trop basse ou trop élevée, et donc de prévenir des
risques de brulures ou d’engelures. En revanche, la principale limitation de ce type de dispositif
vient de la batterie qu’il faut régulierement enlever et recharger. Ainsi, 'utilisation en continu

n’est plus envisageable.

- NF% N Batt.
sens., aa

’ {power supply)
storageftrans.} = :
L E 1A

st

FIGURE 1.23 — Capteur de température développé a partir de composants miniatures encap-
sulés [131]

1.3.5 Les dispositifs SAW réalisés sur des substrats souples

Pour répondre au caractere fin, flexible, passif et sans batterie, 'introduction des dispositifs
SAW dans le domaine de I’électronique sur peau prend tout son sens.

Plusieurs groupes se sont alors consacrés a la fabrication de dispositifs SAW sur des substrats
flexibles. Ces derniers sont caractérisés par un module d’Young dans la gamme du gigapascal.
Sur cette thématique, la collaboration entre 'université de Zhejiang (Chine) et 'université de
Bolton (Royaume-Uni) est particulierement active. Il a été démontré que les polymeres tels que
le polyimide ou le PET recouverts d’une couche de ZnO pouvaient étre utilisés pour réaliser
des SAW flexibles (figure 1.24) [132, 133]. Ainsi, des dispositifs sensibles a I'humidité [134],
aux rayonnements UV [135] et a la température [132] ont été fabriqués et les résultats publiés.
Avec un caractere flexible, une faible épaisseur (100 um) et une valeur de TCF élevée (plusieurs
centaines de ppm/°C due a la dilatation thermique du substrat), le capteur de température pro-
posé par H. Jin et al. pourrait a prior: concurrencer le projet de these présenté ici. Cependant,
au regard des longueurs d’ondes utilisées (minimum 10 ym) et de I'épaisseur de ZnO déposée

(maximum 4 um), les ondes élastiques de surface de la configuration ligne a retard sont en
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contact direct avec le substrat de polyimide. Il en résulte donc d’importantes pertes d’insertion
(-50dB dans le meilleur des cas) et par conséquent de grandes difficultés pour I'interrogation
a distance. L’augmentation de 1’épaisseur de ZnO pourrait étre envisagée par les auteurs pour
obtenir une propagation de 'onde exclusivement dans le matériau piézoélectrique. Or, avec des
épaisseurs importantes, il est extrémement difficile de conserver une bonne qualité cristalline
du dépot. Les pertes de propagation seraient probablement élevées et I'interrogation sans fil ne
serait finalement pas plus avantagée. Une autre possibilité envisageable par les auteurs pour-
rait étre le travail a plus haute fréquence. En effet, avec une longueur d’onde plus petite, la
propagation de 'onde pourrait se faire uniquement dans la couche de ZnO. En revanche, cette
stratégie implique des procédés de fabrication plus contraignants qu’a basse fréquence. De plus,
la mauvaise adhésion des films minces sur le substrat polymere ou le caractéere uniquement
flexible (et donc non étirable) de ce dispositif laisse a penser que certaines améliorations sont

encore possibles.

322 M
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/IDTS Reflecting = 249/
- =
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Temperature (°C)
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FIGURE 1.24 — SAW flexible sur polymere: (a) Représentation schématique (b) Réalisation
experimentale (¢) Mesures en température [132]

Pour pallier la mauvaise adhésion et la qualité cristalline limitée des couches minces pié-
zoélectriques, il peut étre intéressant d’utiliser un polymere piézoélectrique tel que le PVDF-
TrFE2. V.S. Nguyen et al. ont proposé une structure FBAR (Thin Film Bulk Acoustic Re-
sonator) a partir d'une couche mince de PVDF-TrFE déposée sur un substrat de PET [136].
L’ensemble est donc flexible et présente une grande sensibilité en température. En revanche,
la configuration génere des ondes de volume a basse fréquence (50 M Hz) et non de surface.
A. Kumar et al. ont réussi a générer des ondes de surface a plus haute fréquence (450 M H z)

a partir d'un film mince de PVDF-TrFE déposé sur un substrat de verre [43], mais en consé-

21. Polyfluorure de vinylidene et trifluoroéthylene
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quence ’ensemble n’est plus flexible. Plus encore, le PVDF-TrFE est responsable de pertes de
propagation importantes (-50 dB) et n’est donc pas une alternative adaptée pour une utilisation
sur le corps humain.

Pour limiter les problemes d’atténuation de 'onde mais surtout pour augmenter les valeurs
de TCF, Y. Liu et al. ont suggéré de remplacer les substrats polymeres par des feuilles d’alumi-
nium (figure 1.25) [137]. En effet, le faible module d"Young et les larges coefficients d’expansion
thermique des feuilles d’aluminium par rapport aux substrats polymeres expliquent le décalage
fréquentiel plus important lors d'une variation de température et donc un TCF plus élevé. En
revanche, la qualité cristalline relativement faible du dépot de ZnO et la présence de nombreux
défauts dans le film affectent significativement les performances du dispositif SAW. Pire en-
core, le film d’aluminium (50 um) se recroqueville a cause des contraintes résiduelles dans la
couche de ZnO (5 um). Les auteurs ont ainsi mis en évidence I'importance d’un recuit & une
température optimisée de 350°C' apres la fabrication. Ce post-traitement permet d’améliorer
la microstructure du dépot en augmentant la taille des cristallites et en réduisant les microcon-
traintes. De plus, avec sa forte sensibilité en température (TCF = —217 ppm/°C'), ce dispositif
est un potentiel capteur de température. R. Tao et al. ont voulu aller encore plus loin en maxi-
misant le TCF de la structure ZnO/Al [138]. En fixant 1'épaisseur de ZnO (5 pum), la valeur
du TCF a été déterminée pour différents films d’aluminium et différentes longueurs d’onde. Le
maximum (-760 ppm/°C) a été atteint avec une épaisseur de 50 pm d’aluminium et une lon-
gueur d’onde de 400 um. A priori attrayante, cette valeur s’obtient pourtant au détriment de la
taille du dispositif final. Or, les grands dispositifs ne sont pas compatibles avec une détection de

précision puisque la résolution spatiale est faible (mesure d’une température moyenne sur une

A

5, avec A et h respectivement la longueur d’onde et I'épaisseur du

zone). De plus, le rapport
substrat, est supérieur a 1. Il confirme que la structure excite les ondes de Lamb et rend ainsi
la mesure par contact peu crédible. En effet, le dispositif ne peut pas étre fixé sur une surface
sans que l'onde soit atténuée. Le champ d’application de ce type de dispositif reste donc tres
limité (mesure dans l'air par exemple).

Pour mettre en avant le caractere transparent et biocompatible des dispositifs, L. Lamanna
et al. ont proposé la fabrication de SAW flexibles sur le polymere PEN 22 (125 ym d’épaisseur)

(figure 1.26). Ce dernier est recouvert d'une couche d’AIN (de 1,5 a 4,5 pm d’épaisseur) réalisée

en plusieurs étapes afin d’optimiser les propriétés cristallines (et donc le caractére piézoélec-

22. Polynaphtalate d’éthylene
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Al foil

(a) (b)

FIGURE 1.25 — SAW flexible sur feuille d’aluminium : (a) Représentation schématique (b) Réa-
lisation expérimentale [137]

trique) tout en évitant la formation de microfissures. Les dispositifs fabriqués présentent une
onde de Rayleigh et un mode de Lamb a haute fréquence. Si le mode de Rayleigh permet
d’obtenir un TCF important (810 ppm /°C'), les pertes d’insertions sont encore relativement im-
portantes (-50dB). De plus, ce mode n’est pas adapté pour une propagation dans un substrat
mou puisqu’il génere des signaux parasites. A 'inverse, le mode de Lamb est plus approprié
aux substrats flexibles mais possede un TCF beaucoup plus faible (67 ppm/°C). Comme il a
déja été évoqué, ce mode serait fortement atténué lors d’un contact avec un milieu environnant
(autre que l'air). Ainsi, quel que soit le mode utilisé, I'interrogation a distance sur la peau ne

sera pas envisageable ici.

FIGURE 1.26 — SAW flexible sur polymere transparent: (a) Représentation schématique (b)
Réalisation expérimentale [139]

Une approche qui semble plus prometteuse est 'utilisation de films minces monocristallins
amincis. Tres récemment, un dispositif SAW réalisé sur un substrat de niobate de lithium
aminci, lui-méme supporté par un substrat de PET a été proposé (figure 1.27) [140]. Le capteur
de déformation développé est flexible et présente de bonnes performances. A ce stade, il n’est
cependant pas étirable et aucune interrogation a distance n’a été démontrée.

Les caractéristiques des dispositifs présentés ci-dessus sont reprises dans le tableau 1.7.
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IDT
Refle(l:tors S Strain sensor

FIGURE 1.27 - SAW flexible sur LiNbO3 aminci: (a) Représentation schématique (b) Réalisation
expérimentale [140]

TABLEAU 1.7 — Caractéristiques des dispositifs SAW sur substrats flexibles

H. Jin et al. Y. Liu et al. L. Lamanna et al. H. Xu et al.

Caractéristique 132 [137] [139] [140]
Substrat polyimide feuilles Al PEN LN
Epaisseur 100 pum 50 um 125 ym 58 um
Couche ZnO ZnO AIN /

Modes générés Rayleigh ; Lamb Lamb Rayleigh ; Lamb  Rayleigh; Shear
TCF (ppm/°C) -442 ; -245 =217 810; 67 -85; -59
Pertes moyennes (dB) -50 -50 -70; -60 -15; -45
Caractere sans fil non non non non
Applicable sur peau non non non oui

Le domaine des capteurs de température sans fil, ultrafins, étirables et basés sur la techno-

logie SAW est donc plus que jamais d’actualité et fait 'objet de ces travaux de these.

60 / 224



1. DU DISPOSITIF SAW AU CAPTEUR DE TEMPERATURE : INTERETS ET ENJEUX

1.4 Conclusion du chapitre

Depuis ces dernieres années, les objets connectés connaissent une croissance remarquable.
Ils sont particulierement utiles dans le domaine de la santé ou du sport puisqu’ils sont capables
de suivre en continu certains parametres du corps humain. Généralement facile d’utilisation,
ces objets sont d’autant plus appréciés des utilisateurs qu’ils communiquent et alertent sur une
situation précise. La durée de fonctionnement et le confort du dispositif sont également des
points essentiels pour un consommateur. Or, la présence de fils, de bracelets ou de connectiques
est généralement inconfortable et empéche les utilisateurs de porter en permanence ces disposi-
tifs. Ainsi, un nouveau champ a émergé, celui de 1’électronique sur peau. En effet, en raison de
leur souplesse, de leur légereté et de leur faible cotit, ces dispositifs ont attiré 'attention dans

de nombreux domaines.

En parallele, les dispositifs SAW, généralement associés aux filtres pour les communications
mobiles, connaissent aujourd’hui un essor pour leur utilisation en tant que capteurs. En ef-
fet, la vitesse de propagation des ondes peut étre sensible aux perturbations extérieures. Par
construction, les dispositifs a ondes élastiques sont aussi passifs (sans batterie) et interrogeables
a distance (sans fil). Utilisés en structure multicouche WLAW] ils sont également autoprotégés
(sans boitier) et sont donc particulierement pertinents dans de nombreux domaines (environ-

nements hostiles, biomédicales, etc.).

L’association des dispositifs SAW et de 1’électronique souple semble extrémement promet-
teuse pour le suivi des parametres physiologiques. L’objectif de ce projet de these est
donc de développer un capteur de température sans fil basé sur la technologie des
ondes acoustiques et directement « imprimable sur la peau » (ultrafin et étirable).
Dans la littérature, les réalisations expérimentales de dispositifs SAW sur substrats flexibles
présentent certaines limitations notamment en matiere d’interrogation a distance. Le concept
proposé ici consiste a associer un dispositif WLAW aminci a des antennes éga-
lement ultrafines et étirables. En effet, ’utilisation d’un monocristal en guise de
substrat permet d’assurer des performances satisfaisantes pour une mesure sans
fil. L’ensemble, représenté dans la figure 1.28, sera ainsi fixé harmonieusement sur
la peau. La structure WLAW ultrafine n’est pas extensible mais au vu de ses dimensions

(0,5 x 0,5 x 0,06 mm?), elle ne compromet pas le caractere étirable du dispositif final. En ce
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sens, ces travaux s’'inscrivent parfaitement dans I’approche Structures that strech décrite dans la
section 1.3.3. L’étude se consacre a 1’élaboration d’un capteur de température comme premiere

étape d'un projet plus vaste qui vise la réalisation de capteurs multifonctionnels. En effet, la

donnée en température pourra servir de référence pour d’autres grandeurs mesurables.

Elastomeére ultrafin Dispositif WLAW ultrafin
(<200um) (0,6mm x 0,5mm x 60um)

£
D
&

! S 1
,,,,,_/1_‘,, —_—

Antennes uItrasoupIersr i ]/

Couche « rapide »
Couche « lente »

IDT
Substrat
Couche « rapide »

Vue en coupe du dispositif WLAW

FI1GURE 1.28 — Dispositif « prét a tatouer » envisagé dans ce projet de these
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2. La structure a ondes confinées
AIN/ZnO/LN-Y128: de la modélisation aux
techniques expérimentales

L’élaboration du capteur de température « prét a tatouer » proposé au chapitre précédent se

décompose en deux grandes sous-parties, a savoir : le dispositif WLAW et les antennes étirables.

Dans I'idée de réaliser un dispositif WLAW sensible a la température, ce chapitre traite d’une
premiére structure multicouche AIN/ZnO/LN-Y128 avec une étude numérique et expérimen-
tale complete. Le développement de cet empilement nécessite la maitrise d’outils théoriques
et de techniques expérimentales qui sont présentées ici. Plus précisément, une justification des
matériaux choisis est d’abord présentée. Le chapitre se concentre ensuite sur les modélisations
numériques effectuées a 'aide du logiciel Comsol Multiphysics. Ces dernieres permettent de
prévoir le type et la vitesse de I'onde générée mais aussi sa sensibilité aux perturbations de
surface. Les procédés expérimentaux sont également détaillés (lithographie et dépot de couches
minces). Le chapitre se termine par la présentation des techniques de caractérisation (structu-

rale, électrique et en température) de la structure tricouche.
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TECHNIQUES EXPERIMENTALES

2.1 Le choix des matériaux et de la configuration

L’étape du choix des matériaux est essentielle puisqu’elle conditionne toute la suite de

I’étude.

2.1.1 Le LN-Y128 comme substrat

Le niobate de lithium est un substrat tres largement utilisé pour la fabrication des dis-
positifs SAW grace a son caractere piézoélectrique. Les wafers les plus commercialisés de ce
cristal ferroélectrique ! sont de type congruent avec un ratio Li/Nb proche de 0,97. La version
stoechiométrique, plus rare et plus onéreuse, possede un ratio de 1 et suscite aujourd’hui une
certaine curiosité, notamment pour son utilisation a haute température [141]. En effet, le type
congruent est limité par la forte diminution de résistivité aux alentours de 600°C', et ce, bien que
sa température de Curie? soit supérieure & 1000°C' [142, 143]. Pour la gamme de température

du corps humain visée ici, le type congruent est amplement suffisant et a donc été retenu.
Pour la thématique de ces travaux, deux types de structures sont visés:

— les résonateurs a des fins de prototypage

— les ID-tags a plus long terme pour une identification dans un réseau de capteurs

Pour démarrer le travail, la coupe Y+128° a été choisie en raison de sa vitesse élevée (v y_y128 =
3992m/s) qui s’avere attractive pour la couche externe de la structure WLAW. De plus, son
fort facteur de couplage (K2 = 5,3%) est utile pour le principe d’identification. En effet, dans
les structures ID-tags, I'énergie récupérée apres deux conversions électromécaniques et une
propagation en surface du substrat doit encore étre suffisante pour générer un signal détectable
lors d’'une interrogation sans fil. Dans la configuration de type résonateur, la forte valeur de
K? n’est a priori pas nécessaire. Dans 'optique de faciliter la détection du signal & distance
des configurations ID-tags, le LN-Y128 présente un PFA proche de 0 et limite par conséquent
les pertes de propagation. Enfin, il possede un TCF important (-75ppm/°C) ce qui le rend
particulierement sensible a une variation de température et donc tres intéressant pour une

utilisation en tant que capteur de température.

1. Le matériau posseéde une polarisation électrique (création d’un dipodle électrique) dans 1’état spontané.
Cette polarisation peut étre inversée en appliquant un champ électrique.
2. Température a partir de laquelle les matériaux ferroélectriques perdent leur polarisation permanente.
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2.1.2 Le Au/Ti comme métallisation des peignes interdigi-

tés
Comme évoqué dans la section 1.2.2, 'aluminium est largement utilisé pour la fabrication
des IDTs. Pour rappel, il est bon conducteur, économique et simple d’utilisation. En revanche,
il n’est pas compatible avec le procédé de ball-bonding présent a I'lJL. Pour éviter la formation
de la peste pourpre lors des dépots des couches minces supérieures (généralement réalisés a

haute température pour optimiser la qualité cristalline), des électrodes en or ont été choisies.

La mauvaise adhésion de l'or a été compensée par une fine couche d’accroche en titane.

2.1.3 Le ZnO et PAIN comme couches supérieures

Les deux couches supérieures, a savoir 'oxyde de zinc (ZnO) et le nitrure d’aluminium (AIN),
font office de couches protectrices. Le ZnO, abondamment utilisé dans les dispositifs SAW, a
été retenu pour sa faible vitesse de propagation (vz,0 = 2500m/s). Son TCF, plus faible et
de méme signe que celui du LN-Y128 (-40 ppm /°C'), évite une compensation en température et
permet donc d’assurer la sensibilité du dispositif final. La principale faiblesse du ZnO est son
caractere conducteur a partir de 400°C', mais celle-ci n’entre pas en compte dans l'approche
visée ici [144].

Enfin, pour la couche supérieure, I’AIN a été choisi notamment pour sa vitesse de propagation
élevée (vany = 5600m/s). De plus, il a Pavantage d’étre stable chimiquement a température
ambiante (et méme jusqu’a 1000°C') [145]. Dans la gamme de température du corps humain,
I’AIN présente une résistance a l'oxydation et a I’humidité. En effet, 'oxydation de surface
apparait uniquement a partir de 700°C' dans lair [146, 147]. Son faible TCF en valeur absolue
(-19ppm/°C) ne devrait par dégrader la sensibilité en température de I’ensemble puisque 'onde
ne se propagera que tres partiellement dans I’AIN dans le cas d'un bon confinement (se référer
a la section 2.2) [148].

Le ZnO et ’AIN ont également été retenus pour leur faible cout de production, notamment
grace a I'abondance et au caractére économique de leurs éléments constitutifs (zinc, oxygene,
aluminium et azote). De plus, ils peuvent étre élaborés rapidement avec les techniques classiques
de dépots des couches minces qui sont bien maitrisées au sein de I’équipe. Il n’est d’ailleurs pas
nécessaire d’optimiser les dépots de ZnO et d’AIN pour exploiter le phénomene piézoélectrique

puisque celui-ci est déja assuré par le substrat (se référer au paragraphe 2.4.1 pour davantage
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de détails sur les dépots).
Ces choix des matériaux conduisent a la structure tricouche WLAW finale représentée dans

la figure 2.1.

AIN

(couche « rapide »)

Zn0O
(couche « lente »)
_-— — -_—

AU
(IDTs)

LN-Y128
(substrat)
(couche « rapide »)

FIGURE 2.1 — Schématisation de la structure WLAW étudiée (vue en coupe)

2.1.4 Le résonateur synchrone

Parmi les configurations évoquées au chapitre 1, celle du résonateur synchrone a été retenue
pour les premieres applications de monitoring, et ce, notamment pour des raisons de simplicité.
Le dispositif est excité par voie hertzienne a une fréquence proche de la fréquence de résonance
et renvoie un signal amorti a sa propre fréquence de résonance. Dans le design étudié ici, 'TDT
central contient 100 paires de doigts et 200 réflecteurs de part et d’autre. Ces derniers sont
court-circuités par les busbars. Enfin, 'ouverture est de 271 ym. Ces éléments de géométrie sont

schématisées dans la figure 2.2.

L Substrat
piézoélectrique

200 200 200
réflecteurs  doigts réflecteurs

FIGURE 2.2 — Design du résonateur envisagé pour la structure AIN/ZnO/LN-Y128

2.1.5 Les considérations fréquentielles

La fréquence de fonctionnement du dispositif ne peut pas étre choisie arbitrairement mais

doit répondre aux normes imposées par les régulateurs des télécommunications. Ces derniers
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attribuent en effet des intervalles fréquentiels propres a chaque application. Les bandes ISM (In-
dustriel, Scientifique et Médical) sont des bandes de fréquences libres pouvant étre utilisées pour
des applications sans fil. Dans la gamme des bandes ISM basses, la norme européenne autorise
par exemple les intervalles autour de 433 M Hz et 868 M Hz. Dans une gamme de fréquences
plus hautes, les bandes a 2,45 GHz ou 5,8 GHz sont préférées (figure 2.3). En contrepartie de
ce libre acces, 'utilisateur doit respecter les restrictions de puissance (généralement 10 mWV
maximum). Ainsi, lors du choix de la bande fréquentielle, certains parametres sont & prendre
en compte (puissance d’émission, taille de Pantenne, largeur de la bande, territoire d’utilisa-
tion, etc.).

La bande a 433 M H z est la plus ancienne et la plus utilisée mais impose une taille d’antenne
relativement grande pour un dispositif tatoué. Les bandes fréquentielles plus hautes (2,45 GH z
et 5,8 GHz) permettent une miniaturisation des dispositifs, mais imposent en conséquence
une réalisation expérimentale plus complexe et des pertes accrues. Un compromis a donc été
trouvé en visant la bande a 868 M Hz. Celle-ci a cependant 'inconvénient d’étre décomposée
en plusieurs sous-bandes de puissances maximales différentes et d’étre limitée a ’'Europe (le
continent nord-américain autorise une bande beaucoup plus large autour de 915 M H z en guise
d’équivalent).

Dans le cas de la structure AIN/ZnO/LN-Y128, un fonctionnement autour de 868 M H z
impose une longueur d’onde (\) de 4,4 um. Pour des raisons technologiques (taille des antennes,
épaisseurs des couches supérieures, niveau de pertes, etc.), certaines structures évoquées dans les
chapitres suivants ont été dimensionnées pour un fonctionnement dans les bandes a 433 M H z

et 2,45 GHz.

Puissance
' 3
w

500mwW

200mW

100mw

5153GHz  54586Hz
25mw |

10mwW

Intérieur + Extérieur Intérieur + Extérieu

<EBDS Bande ISM basse Bande ISM haute Fréquence

FIGURE 2.3 — Bandes ISM libres en France [149]
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2.2 Les simulations numériques

2.2.1 Le choix du modele

Le résonateur synchrone basé sur I'empilement AIN/ZnO/LN-Y128 et fonctionnant aux
alentours de 868 M Hz a d’abord été étudié numériquement grace a un modele 3D développé
sous le logiciel Comsol Multiphysics avec Uappui du Pr. S. Zhgoon (Moscow Power Engineering
Institute, Russie). 11 utilise la méthode des éléments finis (FEM) afin de résoudre un systeme
d’équations régissant la propagation d’'une onde dans un matériau piézoélectrique. Ce systeme
fait notamment intervenir les constantes élastiques Cj;, les constantes piézoélectriques e;j, les
constantes diélectriques Ej;; et la densité p des matériaux constitutifs de la structure. Ces

données ont été extraites de la littérature ou de la bibliotheque du logiciel [150, 151].

Conditions

AIN antipériodiques

ZnO

Au/Ti

(IDTs) Z

A
2 X (direction de

propagation de I'onde)

LN-Y128

FIGURE 2.4 — Schéma 3D de la géométrie utilisée dans le logiciel Comsol Multiphysics

La géométrie du modele, illustrée en figure 2.4, ne représente qu’une seule électrode sur une
demi-période (%) L’application des conditions antipériodiques sur les frontieres (faces rouges)
permet de simuler une structure « infinie » qui est une bonne approximation d’un résonateur
synchrone muni de réflecteurs. La profondeur est également limitée a une valeur de % et associée
a des conditions périodiques. La largeur de ’électrode, quant a elle, est définie a partir du taux
de métallisation (rapport entre la largeur de ’électrode et la demi-période, imposé a 60% ici).
Les épaisseurs des matériaux sont a 1’échelle, excepté pour le substrat. En effet, pour limiter
le temps de calcul, I'épaisseur de 500 um du LN-Y128 a été représentée par une valeur de
100 pm associée a une condition absorbante sur le demi-volume inférieur du substrat. Enfin,

une condition d’encastrement est appliquée sur la surface inférieure de facon a fixer la structure.
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Dans les études par éléments finis, le maillage est un point clé. Plus celui-ci est fin, plus
le temps de calcul est long. A l'inverse, si celui-ci est trop grossier, des résultats erronés ap-
paraissent. Etant donné que la propagation des ondes se fait essentiellement aux alentours de
'électrode, le maillage a été renforcé dans cette zone (mailles d’épaisseur 5nm).

Les simulations numériques ainsi réalisées donnent acces a certaines caractéristiques de la
structure. En particulier, il est possible d’identifier les fréquences d’apparition des ondes et donc
d’en déduire leur vitesse de propagation. Il est également possible de visualiser le déplacement

particulaire au sein de la structure et de conclure sur le type d’onde généré.

2.2.2 L’identification des modes dans la structure

Pour espérer obtenir une structure WLAW, il est indispensable d’identifier les ondes générées
et en particulier 'onde de Rayleigh sur les tracés de I'admittance |Y7;| (figure 2.5). Or, par
définition, 'onde de Rayleigh est une onde de surface. Il devient alors incorrect de parler d’onde
de Rayleigh lorsque celle-ci est confinée dans une structure multicouche. Ainsi, il a été choisi
d’utiliser le terme « onde WLAW » pour désigner 'onde ayant des déformations similaires a

I’'onde de Rayleigh dans une structure multicouche.

——LN-Y128
ZnO(2um)/LN-Y128
—— AIN(Bum)/ZnO(2um)/LN-Y128
f

<
2
>
>
o

2°™ ordre

a |
Rayleigh Rayleigh ~~ Sezawa WLAW

WLAW
PR TR RO R R R U S R B
600 650 700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100

Fréquence (MHz)

FIGURE 2.5 — Evolution expérimentale de I'admittance |Y1;| pour différentes configurations

Le type d’onde est alors déterminé en visualisant les déformations selon les différents axes
de propagation. En considérant le repere (XYZ), une onde de Rayleigh se caractérise par 1’ab-
sence de déplacement selon I'axe Y et par un déplacement maximal selon 1'axe Z. A l'inverse,

une onde Shear Horizontal (SH), se caractérise par un déplacement maximal selon 'axe Y.
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La figure 2.6, illustre les principaux types d’ondes de la structure AIN/ZnO/LN-Y128 avec
différentes épaisseur d’AIN.

Structure . Déplacement selon Déplacement selon Déplacement selon
3 Déplacement total | | |
Type d’onde I'axe X l'axe Y laxe Z

ZnO(2um)/LN-Y128
Onde de Rayleigh a 643MHz :

AIN(2,5um)/ZnO(2um)/LN-Y128
Onde de type Rayleigh a 835MHz

AIN(6um)/ZnO(2um)/LN-Y128
Onde de type Rayleigh a 837TMHz
(WLAW)

AIN(6um)/ZnO(2um)/LN-Y128
Onde de type SH a 753MHz

1

dx

\_:.H
BN Y e
B —

FIGURE 2.6 — Visualisation numérique du déplacement particulaire des modes pertinents de la
structure AIN/ZnO/LN-Y128

2.2.3 Les épaisseurs des couches supérieures

L’un des objectifs de cette étude numérique est de déterminer les épaisseurs des couches

supérieures (ZnO et AIN) les plus adaptées a une structure WLAW.

L’optimisation du facteur de couplage

En fixant une épaisseur d’AIN suffisamment importante pour confiner 'onde WLAW, I’épais-
seur de ZnO a été modifiée afin de déterminer une valeur permettant d’obtenir un coefficient
de couplage satisfaisant. Celui-ci a été calculé en utilisant I’approximation K? = 2 (%) avec
fr et f, respectivement les fréquences de résonance et d’antirésonance identifiées sur la courbe
d’admittance |Y31| (figure 2.5). D’apres le graphe de la figure 2.7, 'épaisseur de 2 um de ZnO
correspond & une valeur de K? supérieure a 5% pour 'onde WLAW et a donc été retenue.

Cette optimisation est essentiellement utile pour les capteurs de type ID-tags.
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FIGURE 2.7 — Evolution du facteur de couplage électromécanique en fonction de I’épaisseur de
ZnO (pour une épaisseur d’AlIN fixée a 8 um)

L’optimisation du confinement de ’onde

L’épaisseur de ZnO étant connue, 'objectif est ensuite de déterminer une épaisseur d’AIN
proche de la valeur minimale afin d’assurer le confinement de 'onde WLAW. Le critere de
confinement qui a été choisi stipule que le déplacement en surface soit inférieur & 1% du
déplacement maximal dans les structures. C’est la un point clé de cette étude: si 'onde a
un déplacement tres faible, elle est tres peu influencée par les perturbations de surface et le
dispositif peut étre considéré comme autoprotégé (packageless).

Les simulations ont été réalisées avec une épaisseur de ZnO fixée a 2 um et une épaisseur
d’AIN variant entre 0 et 8 um. D’apres les courbes de déplacement 1D de la figure 2.8 (& gauche),
une épaisseur de 6 um d’AIN est suffisante pour respecter le critere de confinement. De plus,
les déplacements 2D (figure 2.8 & droite), montrent que I'onde n’est plus située en surface mais
est bien confinée a l'intérieur du tricouche.

Ainsi, la structure AIN(6 um)/ZnO(2 pm)/IDT(Au/Ti)/LN-Y128 semble étre une structure

WLAW autoprotégée prometteuse. Il est maintenant essentiel de le vérifier expérimentalement.
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FIGURE 2.8 — Déplacement particulaire total (représentation 1D & gauche et 2D & droite) dans
la structure AIN/ZnO/LN-Y128 en fonction de ’épaisseur d’AIN
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2.3 La fabrication des dispositifs SAW

Au-dela du dispositif résonateur qui fait 'objet de ce chapitre, 135 échantillons (SAW et
antennes) a visée fonctionnelle -hors échantillons de test- ont été réalisés et une quinzaine de
variations significatives de procédés a été mise en ceuvre. Toute la fabrication a été effectuée au

sein de la centrale de micro et nanofabrication de I'Institut Jean Lamour: le CC? MiNaLor.

2.3.1 Le procédé de photolithographie et de gravure

Pour les dispositifs SAW présentés dans ce mémoire, un procédé commun de lithographie
et de gravure a été retenu. Les différentes étapes sont illustrées dans la figure 2.9 et détaillées

ci-dessous.

1) Depét par pulvérisation cathodique
magnétron (DP650 ou AC450) de la
couche métallique constituant les IDTs.

LN-Y128

<\

2) Enduction de la résine négative 2) Enduction de la résine positive

électrosensible (ARN-7520) a l'aide
de la tournette  (5000rpm/s;
7000rpm/sZ; 90s). Recuit sur plaque
chauffante pendant 60s a 85°C.

3) Insolation de la résine par
faisceau d'électrons a laide de la
lithographie électronique RAITH150
Two (20kV, 30um et 9mm).

4) Révélation de la résine & l'aide du
développeur MF319 (90s) puis
ringage a l'eau deionisé (30s). Les
Z0nes eXposées sont conservées.

5) Gravure du métal par faisceau
d'ions (IBE).

6) Retrait de la résine par un plasma
0,.

Rayonnement UV

N

photosensible (51813) a l'aide de la
tournette (4000rpm/s; 10000rpm/s?;
40s). Recuit sur plaque chauffante
pendant 60s & 115°C.

3) Insolation de la résine (16s) a
I'aide de l'aligneur de masque MJB4
(rayonnement UV a 365nm).

4) Révélation de la résine & l'aide du
développeur MF319 (39s) puis
rincage a lisopropanol (30s). Les
Zones exposées sont éliminées.

5) Gravure:

-par voie chimique dans le cas de
aluminium (solution H;PO,, HNO,
et H;0).

-par faisceau dions (IBE) pour les
autres metaux.

6) Retrait de la résine dans un bain
dacétone (cas de Ialuminium),
potentiellement aidé par un plasma
0, (cas des autres métaux).

FIGURE 2.9 — Etapes de fabrication des IDTs par lithographie et gravure

3. Centre de compétences
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Dépot métallique: Une couche mince métallique (Al, Au, Pt ou Cu) est déposée par pulvé-
risation cathodique magnétron sur le substrat piézoélectrique de niobate de lithium (se référer

a annexe 6.1 pour plus de détails).

Enduction: Une résine photosensible (positive S1813) ou électrosensible (ARN-7520) est
ensuite étalée sur I’échantillon par centrifugation a 'aide d’une tournette (principe du spin-
coating). L’épaisseur déposée est fonction de la viscosité et des conditions de rotation (vitesse,
accélération et temps). La durée et la température du recuit, quant a eux, permettent de

controler le degré de polymérisation de la résine.

Lithographie: Dans le cas d'une photolithographie, le substrat est aligné grace a ’aligneur
de masque MJB4 (SUSS MicroTec) sous un masque contenant les motifs a insoler. Ce dernier
est une plaque de verre transparente aux UV et recouverte d’une couche de chrome structurée.
Pour éviter le phénomene de diffraction de Fresnel et ainsi assurer un transfert parfait du motif,
le masque est plaqué sur la couche de résine. Ce contact se fait sous vide de facon a retirer le
film d’air résiduel entre la résine et le masque. Durant ’étape d’exposition, les rayonnements
a 365 nm traversent uniquement les zones transparentes du masque pour affecter la résine. Les
régions exposées deviennent plus solubles en raison d’une rupture des chaines du polymere.
Le degré d’exposition, quantifié par une énergie surfacique (mesurée en J.m™2), traduit I'état
d’avancement du phénomene de modification de la résine. Celui-ci doit étre optimisé puisqu’une
sous- ou sur- exposition engendre une dégradation de la résolution des motifs. Il est controlé a

partir du temps d’exposition, lui-méme déterminé en fonction de la puissance de la lampe.

FIGURE 2.10 — Aligneur de masque MJB4 (SUSS MicroTec) utilisé pour le procédé de photo-
lithographie
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La lithographie électronique (RAITH150 Two) a été utilisée pour dépasser les limites de
résolution de 'appareil MJB4. Un faisceau d’électrons finement localisé irradie la résine selon
le motif dessiné dans le logiciel de pilotage. La vitesse d’écriture dépend donc directement de
la taille du motif: plus il est grand, plus 'exposition est longue. Au vu de la taille des motifs
dans cette étude, une juxtaposition de plusieurs champs d’écriture (writefield) a été utilisée. La
dose (en pC'/cm?) définie comme la quantité de charges qui bombardent 1’échantillon permet de
controler le degré d’exposition de la résine. Une optimisation des doses avec une résine positive
(PMMA %) a été réalisée mais celle-ci est associée & des phénomenes de couplage capacitif (per-
turbation des mesures RF en présence d’'un grand plan de masse métallique apres la gravure).
La résine négative (ARN-7520) a donc été préférée pour limiter les phénomenes de détourage
qui allongent considérablement les temps d’exposition. Les réglages standard préconisés par
RAITH ont été utilisés, a savoir: 20 £V, 30 um et 9 mm. Ils correspondent respectivement a la
tension d’accélération des électrons, au diametre du filtre spatial structurant le faisceau et a la

distance entre la pointe d’émission et I’échantillon.

Colonne
electronique

FIGURE 2.11 — Appareil de lithographie électronique RAITH150 T'wo utilisé pour la structure
AIN/ZnO/LN-Y128

Développement : L’échantillon est placé dans un développeur afin de dissoudre les parties de

résine exposées ou non (selon la polarité) et donc de révéler les zones métalliques & structurer.

Gravure: La structuration de la couche métallique se fait ensuite a 1’aide d'un procédé de

gravure dont le masque n’est autre que le motif de résine réalisé précédemment. Dans le cas

4. Polyméthacrylate de méthyle
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d’une résine photosensible et d’'une métallisation en aluminium, une gravure humide a l'aide
d’une solution d’acide phosphorique (H3PO,), d’acide nitrique (HNOj) et d’eau (H2O) a été
utilisée. Pour les électrodes en or, platine ou cuivre, une gravure seéche par faisceau d’ions (IBE
pour lon Beam FEtching) a été préférée.

En raison d’une dissolution partielle de la résine électrosensible ARN-7520 dans les solutions
de gravure, un procédé IBE a été utilisé pour toutes les métallisations lors des lithographies

électroniques.

Tou.f" de
comnl‘landt_e

FIGURE 2.12 — Bati de gravure IBE (4Wave) utilisé dans le cadre de cette these

Retrait de la résine: La derniere étape est le retrait de la résine. A la suite d’une gravure
humide, elle se retire facilement en plongeant 1’échantillon dans un bain d’acétone. En revanche,
lors d'une gravure seche, elle a pu étre durcie avec la chaleur dégagée par le plasma d’argon
et nécessite donc un retrait (partiel ou total) par plasma Oy. Ce dernier peut avoir un effet

oxydant sur certaines métallisations.

2.3.2 Le cas de la structure AIN/ZnO/LN-Y128

Pour la réalisation du résonateur AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-Y128 fonctionnant aux alen-
tours de 868 M H z, le procédé de lithographie électronique associé a une résine négative (ARN-

7520) a été retenu. Le résultat est illustré dans la figure 2.13.
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LN-Y 128

2280um

FIGURE 2.13 — Peignes interdigités Au/Ti de longueur d’onde 4,4 um réalisés par lithographie

électronique sur un substrat de LN-Y128 (vue du dessus)
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2.4 Les dépots et caractérisations des couches minces de

ZnO et d’AIN

2.4.1 Les dépots des couches minces

Dans le cadre de cette these, les dépots ont été réalisés par pulvérisation cathodique ma-

gnétron dont le principe est rappelé dans l'annexe 6.1.

Les batis de pulvérisation cathodique

Le bati DP650 (Alliance Concept), largement utilisé dans le cadre de cette these est repré-
senté dans la figure 2.14a et se caractérise par une chambre comprenant 6 cibles (4 pouces).
L’échantillon préalablement fixé sur le porte substrat est transféré dans/hors de la chambre
a partir d'un bras manuel localisé dans le sas (figure 2.14¢). Le chargement ou déchargement
s’effectue sous vide primaire (5 x 1072 mbar) assuré par la pompe primaire. La chambre, quant
A elle, présente un vide secondaire (10~7 mbar) obtenu par la pompe turbomoléculaire. Les trois
lignes de gaz reliées a la chambre permettent I'introduction d’argon (Ar), de diazote (Ny), de
dioxygene (Oz2) ou d’un mélange. Dans Ienceinte, le porte substrat est situé a une distance fixe
des différentes cibles (environ 10 ¢m). Il peut étre chauffé par rayonnement grace a un élément
chauffant pouvant atteindre une température de consigne de 800°C' et/ou mis en rotation afin
d’assurer une plus grande homogénéité du dépot. L’ensemble est alors refroidi par un systeme

de circulation d’eau.

Tour de
commande

déchargement

FIGURE 2.14 — Bati de pulvérisation cathodique magnétron DP650 (Alliance Concept): (a)
Vue d’ensemble (b) Intérieur de I'enceinte contenant les 6 cibles (c) Intérieur du sas de transfert
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Certaines structures (abordées dans les chapitres suivants) ont été réalisées a partir de deux
autres batis de pulvérisation cathodique:
— le modele AC450 de chez Alliance Concept pour les dépots d’aluminium et de platine
(figure 2.15a).
— un bati congu au laboratoire pour certains dépots d’AIN (figure 2.15b). La résistance
chauffante en tungstene, placée a quelques millimetres de I’échantillon favorise la crois-

sance.

FIGURE 2.15 — Autres batis de pulvérisation cathodique magnétron utilisés: (a) Modele AC450
(b) Bati congu au laboratoire

Les parametres de dépots

Pour la structure AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-Y128 présentée ici, les dépots ont été réalisés
dans le bati DP650 et les parametres sont résumés dans le tableau 2.1. Les dépots métalliques
(Au/Ti) indispensables a la synthese des IDT's ont été effectués en mode DC. Les dépots de ZnO
et d’AIN, quant a eux, ont été obtenus en mode RF de maniere réactive, respectivement a 1’aide
d’une cible d’'oxyde de zinc en présence de dioxygene et d’argon, et d'une cible d’aluminium
dans un milieu de diazote.

Il est important de noter que les dépots de ZnO se font dans un premier temps a 170°C' pour
espérer obtenir une bonne cristallisation du matériau. La croissance d’AIN quant a elle, se fait
sans chauffage intentionnel pour limiter la création de contraintes lors d’un dépot de 6 ou 8 um.

Les caractérisations des dépots et de la structure sont détaillées dans les sections suivantes.
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TABLEAU 2.1 — Parameétres de dépot utilisés pour la structure AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-Y128

AIN Zn0O Au Ti
Cible Al (4 pouces) ZnO (4 pouces) Au (4 pouces) Ti (4 pouces)
Gaz 16sccm Ny 6scom O, 8 scem Ar 8 scem Ar

6sccm Ar

Température Sans chauffage 170°C Sans chauffage Sans chauffage
du substrat (7s)  intentionnel intentionnel intentionnel
Pression 8 x 103 mbar 6 x 103 mbar 6 x 103 mbar 6 x 1073 mbar
Puissance 200 W 150 W 100 W 100 W
Epaisseur visée (6 um + 2 pum) 2 um 90 nm 10nm

2.4.2 La diffraction des rayons X

Les premiers dépots réalisés ont été analysés par diffraction des rayons X (DRX). Le principe
général et les configurations de mesures (0 — 260 et rocking curve) sont détaillés en annexe 6.2.

Dans le cadre de cette these, le modele D8-Advance (Bruker), doté d'un tube de cuivre
(A=1,5406 A) ou les électrons sont accélérés par une différence de potentiel de 40KV a été
utilisé pour les analyses 6 — 26. Les tracés des rocking curves ont été réalisés avec I’équipement
X'Pert Pro MRD (PANalytical).

La figure 2.16a correspond a un diagramme 6 — 26 du tricouche AIN/ZnO/LN-Y128. Il en
ressort notamment que ’AIN déposé est polycristallin puisqu’au moins deux familles de plans
sont visibles, & savoir: (002) et (101). Le ZnO, quant & lui, ne fait apparaitre qu’une seule famille
de plan (002) et semble donc texturé. D’apres le graphe de la figure 2.16b qui correspond a un
dépot de ZnO comparable, la désorientation des grains est estimée a 6,9°. Cette différence de
qualité entre le ZnO et I’AIN peut s’expliquer par la différence de température pendant le dépot.
En effet, la croissance de ZnO a été réalisée a une température de 170°C' alors que la couche
d’AIN a été synthétisée sans chauffage intentionnel. De plus, la couche d’AIN doit croitre sur
un dépot de ZnO potentiellement rugueux en surface.

La propriété de piézoélectricité des films est généralement d’autant plus marquée que celui-ci
est texturé. Etant donné que le caractere piézoélectrique est déja assuré par le substrat mono-
cristallin LN-Y128, il ne semble pas nécessaire d’optimiser la qualité des couches supérieures
sur ce point. De plus, d’apres les simulations numériques (figure 2.8), la propagation de 'onde
WLAW dans le multicouche se fait essentiellement dans le LN-Y128 et le ZnO. Par conséquent,

la qualité cristalline de I’AIN n’est pas forcément cruciale ici.
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FIGURE 2.16 — (a) Diagramme 6 — 26 de la structure AIN/ZnO/LN-Y128 (b) Tracé rocking
curve d'un dépot de ZnO d’orientation préférentielle (002) et réalisé a Ty = 170°C.

2.4.3 La microscopie électronique et a force atomique

Les dépots réalisés ont également été caractérisés a l'aide des différentes techniques de
microscopie. La microscopie électronique permet de s’affranchir des limites de grandissement
et de résolution imposées par la microscopie optique. L’image est formée a partir d’un faisceau

d’électrons accélérés qui peut :

— balayer ’échantillon, comme dans le microscope électronique a balayage (MEB), aussi
appelé SEM pour Scanning Electron Microscopy.
— traverser I’échantillon, comme dans le microscope électronique en transmission (MET),

aussi désigné par le sigle TEM pour Transmission Electron Microscopy.

Plus généralement, lorsque le faisceau d’électrons entre en contact avec la surface de 1’échan-
tillon, I'interaction électron-matiere a lieu. Celle-ci donne naissance a différents types de par-
ticules (électrons secondaires, rétrodiffusés, Auger) ou rayonnements (rayons X) qui apportent
des informations sur les éléments constitutifs de I’échantillon (topographie, composition chi-

mique, etc.).

Une description détaillée des équipements de microscopie électronique est donnée en an-

nexe 6.3.
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La microscopie électronique a balayage (MEB) et a force atomique (AFM)

Dans le cadre de cette these, les micrographies ont été obtenues a 1’aide du MEB Phillips-
XL30 situé au centre de compétences 3M (Microscopies, Microsondes et Métallographie), et du
JEOL 6500 issu du centre de compétences MiNalLor.

La figure 2.17a est une vue en coupe de I’échantillon AIN/ZnO/LN-Y128 apres les dépots des
couches minces supérieures. Les épaisseurs déposées peuvent ainsi étre mesurées précisément.
De plus, la croissance colonnaire du ZnO et de ’AIN est bien mise en évidence. La largeur
des colonnes (quelques centaines de nanometres) reste cependant bien inférieure a la longueur
d’onde du dispositif et n’affecte a priori pas significativement la propagation de l'onde. La
rugosité de surface du dépot d’AIN est également visible dans la figure 2.17b. Celle-ci a été
estimée a 75nm a I'aide de ’AFM (Asylum Research, Oxford Instrument) en mode tapping qui
consiste a faire osciller la pointe (aussi appelée cantilever®) a sa fréquence de résonance avec
une amplitude donnée. La topographie de surface se traduit alors par la variation de 'amplitude
et est illustrée dans la figure 2.18. Enfin, la steechiométrie du ZnO a été vérifiée par analyse
EDS (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy).

Les électrodes de 100 nm d’épaisseur situées a l'interface entre le substrat et la couche de
Zn0O entrent dans la limite de résolution du MEB. L’observation au MET est a privilégier et

fait donc I'objet du point suivant.

et el gen T ST T M LN-Y128

FIGURE 2.17 — Micrographies MEB de la structure AIN(6 pm)/ZnO(2 um)/LN-Y128: (a) Struc-
ture colonnaire des couches supérieures (vue en coupe) (b) Rugosité de surface de ’AIN (vue
inclinée)

5. Levier au bout duquel se situe une pointe miniature (quelques nanometres de large). Sa position est
déterminée grace a 'enregistrement d’un faisceau laser réfléchi.
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FIGURE 2.18 — Topographie AFM de surface du dépot d’AIN: (a) Vue 2D (b) Vue 3D

La microscopie électronique en transmission (MET)

L’analyse MET est rendue possible par les lames minces (inférieures a 200 nm) qui ont
été préparées au centre de compétences 3M par amincissement ionique a ’aide d'une sonde
ionique focalisée, plus connue sous le nom de FIB (Focused lon Beam). Le FEI Helios Na-
nolLab 6001 a été utilisé et les différentes étapes de préparation de la lame d’un échantillon
AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-Y128 sont illustrées dans la figure 2.19. Etant donné que la pro-
fondeur de prélevement est limitée a 8 um, seule une épaisseur de 2 um d’AIN a été déposée.

Ainsi, il devient possible d’observer les interfaces des couches successives.

3) Découpe des contours de la lame

1) Dépét du platine protecteur 2) Tranchées autour de la lame

-um.

[ ST RR  |

5) Lame préte pour 6) Lame terminée aprés

4) Soudure a la grille du MET amincissement a 30 kV amincissement a 5kV, 2kV puis 1kV

Ficure 2.19 - Etapes de fabrication d'une lame FIB de la structure
AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-Y128
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Les micrographies MET présentées dans ce manuscrit ont été obtenues a partir du JEOL
ARM 200F situé au centre de compétences 3M (figure 2.20). Cet appareil de tres haute perfor-

mance, corrigé en sonde et en image, peut étre utilisé dans le mode TEM et STEM, offrant une

résolution de 0,12nm et de 0,083 nm respectivement.

4

FIGURE 2.20 — Microscope électronique en transmission JEOL ARM 200F de I'Institut Jean
Lamour

Une fois de plus, la structure colonnaire des films minces est mise en évidence et une in-
homogénéité de la taille des grains est observée (figure 2.21a). Le MET montre également une
légere gravure du substrat (30nm) au niveau des électrodes (figure 2.21b). De plus, le relief
imposé par les IDTs ne favorise pas les dépots de ZnO puisque la croissance est « déviée ». La

cartographie X élémentaire montre cependant une bonne homogénéité des dépots (figure 2.22).

AN
(2pm)

(2um)‘ ﬂ

AulTi

LN-Y128

FIGURE 2.21 — Micrographies HAADF de la structure tricouche AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-
Y128
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FIGURE 2.22 — Cartographie X élémentaire de la structure AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-Y128

2.4.4 L’optimisation de la couche de ZnO

L’optimisation de la croissance des dépots de ZnO et d’AIN est nécessaire pour améliorer
les performances de la structure WLAW, notamment en matiere de mesures sans fil. En effet,
d’apres les simulations numériques, la propagation de 'onde WLAW a lieu essentiellement dans
la couche de ZnO (se référer a la figure 2.8). La bonne qualité cristalline de cette derniere permet
donc de réduire les pertes de propagation. Il en résulte une valeur du facteur de qualité plus
importante et donc possiblement une interrogation sans fil sur une plus grande distance. Une
valeur de Q élevée conduit également a un pic bien résolu et donc a une mesure en température

précise.

L’objectif ici est alors d’obtenir une bonne cristallisation de la couche de ZnO par pulvé-
risation cathodique magnétron. Son optimisation a été étudiée dans la littérature, et ce, sur
différentes coupes du niobate de lithium [152, 153]. Une densité élevée et une faible rugosité
sont également recherchées. En revanche, comme cela a déja été évoqué, le caractere piézoélec-
trique du film n’est pas nécessaire puisqu’il est assuré dans le dispositif final par le substrat de

niobate de lithium.
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L’influence des parametres

Lors d’un dépot par pulvérisation cathodique magnétron, de nombreux parametres in-
fluencent la croissance du film. La nature du substrat et sa qualité (rugosité et propreté de
surface) ont évidemment un role essentiel. Ici, seuls les parametres les plus importants pour les

dépdts de ZnO sont évoqués:

— la distance cible/substrat. Plus elle est grande, plus les collisions entre les atomes
pulvérisés et les atomes du plasma sont nombreuses. Ceci a pour conséquence que les
atomes perdent ’essentiel de leur énergie cinétique et arrivent sur I’échantillon avec une
énergie relativement faible (de l'ordre de 0,1eV’) [154]. Leurs déplacements a la surface
sont donc limités et la qualité du revetement est impactée. Dans le bati DP650 utilisé
ici, cette distance est fixe et n’a donc pas été prise en compte dans I'étude.

— la température du substrat. Une température élevée s’apparente a un apport d’éner-
gie. Elle favorise donc la mobilité des atomes et la ré-évaporation des structures faible-
ment ordonnées. Cela conduit a une couche dense, lisse en surface et tres bien orientée.
La température optimale du substrat est définie comme T, = 0,33 x T, avec T} le point
d’ébullition du matériau du film [155]. Un dépot a haute température réduit également
les contraintes intrinseques du film. Il faut cependant rester prudent sur ce point puis-
qu’il faut tenir compte des différences de dilatation thermique entre le film et le substrat.
Apres refroidissement, le film déposé peut étre sous tension ou compression provoquant
ainsi une tendance a la délamination.

— la pression de I’enceinte. Le libre parcours moyen est d’autant plus grand que la
pression est faible (nombre de collisions limité). Ainsi, les atomes arrivent en surface
avec une énergie plus importante, ce qui peut conduire a une meilleure cristallisation.

— la puissance (RF ou DC). Elle est en lien directe avec la quantité d’ions dans le
plasma. Plus elle est élevée, plus le bombardement de la cible devient important et donc
plus la vitesse de dépot augmente. Les atomes en surface ont moins de temps pour
se positionner et la cristallisation est donc dégradée. La puissance est également liée
a la taille des grains. Ils sont généralement d’autant plus petits que la puissance est
élevée [156].

— la pression partielle de dioxygene. Elle permet d’assurer la stoechiométrie du film

puisqu’un dépot a partir d’une cible de ZnO est généralement déficitaire en oxygene. Ce-
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pendant, si le taux devient trop grand, d’autres orientations cristallines apparaissent [157].
Il y a donc un optimum a trouver. Il a également été observé que la position de 1’échan-
tillon par rapport au magnétron influence la croissance [157]. Ceci s’explique par le bom-
bardement de ’échantillon avec les ions O~ hautement énergétiques générés au niveau

de la zone d’érosion de la cible.

La grande difficulté de I'optimisation est le caractere dépendant des parametres. Il est alors
essentiel de procéder par une étude systématique en faisant varier une seule grandeur a la
fois. Dans le cadre de ces travaux, seuls les parametres de température et de pression ont été

modifiés.

Les résultats sur LN-Y128

Pour simplifier I’étude, les IDT's en surface du substrat n’ont pas été considérés. Les dépots
ont été réalisés dans le bati DP650 avec une cible de ZnO (pureté de 99,99%) et un taux de
dioxygene de 50% (8sccm Og et 8sccm Ar). Le temps de dépot a été fixé a deux heures afin
d’obtenir une épaisseur de l'ordre de 1 um. La puissance RF a été maintenue a 150 W. Dans
un premier temps, la pression a été fixée a 3 x 1072 mbar et la température de consigne a
été modifiée entre 300 et 600°C'. Etant donné que I'élément chauffant se trouve a quelques
millimetres du porte substrat, le transfert de chaleur se fait essentiellement par rayonnement
et la température réelle du substrat est différente de la température de consigne. L utilisation
d’un thermocouple de type K a permis d’estimer la température du substrat T pour différentes
températures de consigne au bout d’une heure de chauffage. Dans toute la suite du document,
les températures réelles du substrat T, sont utilisées. Les parametres testés sont repris dans le

tableau 2.2.

La figure 2.23a correspond a ’analyse par diffraction X pour différentes températures et une
pression fixe de 3 x 1072 mbar. Par soucis de clarté, les courbes rouges, bleues et vertes ont été
décalées en abscisses et en ordonnées. Les angles 26 ne doivent donc pas étre comparés. D’apres
les tracés, une augmentation de la température favorise la croissance selon l'orientation (002).
La température T de 300°C' est optimale puisqu’elle offre la plus faible dispersion d’orientation

des grains (FWHM de 3,7° pour la rocking curve de I'orientation (002)) (figure 2.23b).
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TABLEAU 2.2 — Récapitulatif des principaux dépots de ZnO réalisés sur LN-Y128

Température Température Pression FWHM
de consigne T, (°C) du substrat Ty (°C') (1073 mbar) (°)
300 170 3 6,9
400 240 3 /
500 300 3 3,7
550 330 3 )
600 360 3 6
500 300 6 /
500 300 8 /
500 300 10 /
] LN (104) LN (208) 1800 | —— ZnO/LN-Y128
1600 L Ajustement Gaussien
i ZnO (002) 1400 L
-~ E y ~ 1200}
%', % 1000
B F B 800
S ZnO (004) S
g | g 600 |
B M s00c 400 -
\\‘w 240°C 200 |
170°C ol
3IO 4I0 510 6I0 7I0 810 9I0 100 1I2 1 I4 116 118 2‘0 2I2

FIGURE 2.23 — Analyses DRX de la systématique en température pour un dépot de ZnO a une
pression fixe de 3 x 1073 mbar : (a) Configuration 6-20 (ne pas comparer les angles 26) (b) Tracé
rocking curve de 'orientation (002) pour Ty = 300°C

La figure 2.24 correspond aux diagrammes 6-20 des différentes pressions étudiées a T, =
300°C. Pour une valeur de 3 x 1072 mbar, la famille de plans (002) est privilégiée puisque
le nombre de pics est réduit. Cela confirme qu’'une faible pression conduit & une meilleure
cristallisation.

Le couple (300°C, 3 x 1073 mbar) semble donc prometteur pour 'application SAW. La
micrographie MET de cet échantillon montre la croissance colonnaire du film (figure 2.25a). Plus
précisément, les colonnes sont fines a la base et s’élargissent au cours de la croissance (jusqu’a
300mm). La naissance des colonnes est d’ailleurs visible sur I'image haute résolution (figure

2.25b). Enfin, I'homogénéité chimique du film est vérifiée par la cartographie X (figure 2.26).
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[LN (104 LN (208)

’ZnO (002)

Intensité (u.a.)

' ZnO (004)
J A/ N A 1x10”mbar
8x10°mbar

6x10°mbar

FIGURE 2.24 — Analyses DRX de la systématique en pression pour un dépot de ZnO a une
température fixe de 300°C': Configuration 6-26 (ne pas comparer les angles 26)

500 nm 0
(a) (b)

FIGURE 2.25 — Analyse du dépot a Ts = 300°C' sur LN-Y128 (a) Micrographie MET (b) Image
haute résolution

FIGURE 2.26 — Cartographie X élémentaire du dépot de ZnO a T, = 300°C" sur LN-Y128

Ces dépots optimisés n’ont cependant pas été utilisés dans la suite de ce chapitre puisqu’il

s’agissait d'une étude ultérieure aux caractérisations de la structure tricouche AIN/ZnO/LN-Y128.
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2.5 Les caractérisations électriques

2.5.1 Les grandeurs d’intérét

Les dispositifs sont caractérisés par les parametres S (Scattering parameters). Dans le cas
de la configuration de type résonateur, le parametre |Sy;| est relevé. Cette grandeur, exprimée
en dB, permet de conclure sur l'adaptation d’impédance par rapport a la référence 50 (2. La
donnée de Sj; donne également acces a 'admittance Yj;, exprimée en Siemens (5). Cette
derniere permet non seulement d’identifier la fréquence propre du dispositif mais est également
utile au calcul du coefficient de couplage K? et du facteur de qualité Q qui caractérisent le

systeme.

Par définition,

Z — Zo
Spp= = 2.1
AR 21)
avec Z1; 'impédance du dispositif et Z; la référence fixée a 50 §2.
Ainsi,
ZO(SII =+ 1)
/A S — 2.2
e (2.2)
Or, Y7, = ZLH, d’ou
(1 — 811)
Yi=—7"7—"" 2.3
(S + 1) (23)
En développant S7; = a + ib, il en résulte que:
1 —a?—b? —2b
Y= +1 2.4
U= e+ 102 +03 ' Zolla+ 12+ 07 (24)
Ainsi, par identification dans 2.4:
1—a%—b —2b

 Zyl(a+1)2 4 b2  Zyl(a+1)% 4 b2

La valeur de Q est alors déterminée a partir du tracé de R(Y7;) et de 'expression @) = g—‘}

ou fy représente la fréquence de résonance et Af la largeur du pic a mi-hauteur.

Le tracé de |Y1;| est utilisé pour identifier les fréquences de résonance et d’antirésonance, et

ainsi calculer la valeur du coefficient de couplage selon K? = 2 <%>
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2.5.2 Le systeme de caractérisation ex-situ sous pointes

Les mesures fréquentielles ont été réalisées a 1’aide d’un banc de mesure sous pointes (PM5
SUSS MicroTec), lui-méme relié a un analyseur de réseau (VNA Agilent-N5230A) comme illustré
sur la figure 2.27. L’installation permet également de déterminer le TCF de la structure grace

au support chauffant (jusqu’a 60°C').

Analyseur [
de réseau

Station sous
pointes

FIGURE 2.27 — Banc de mesure sous pointes utilisé dans le cadre de cette these

2.5.3 La configuration des zones de connexion

Plusieurs géométries des zones de connexion ont été testées afin de faciliter la prise de
contact lors des caractérisations électriques. En effet, il est préférable d’avoir les deux acces du
méme coté du dispositif de facon a pouvoir le caractériser en présence d'une perturbation de
surface (type élastomere) sur les IDTs (zone active du dispositif) et ainsi tester le confinement
de I'onde. La mesure est d’autant plus facile a réaliser que les zones de contact sont loin des
IDTs. L’éloignement par rapport aux IDTs permet également de simplifier I’étape de masquage
physique nécessaire avant un dépot (se référer a la section 2.5.4). La configuration (d) de la
figure 2.28 semble alors adaptée. En revanche, la longueur des acces induit des pertes et des
impédances parasites. La figure 2.29 illustre la différence de signal entre une mesure proche et
éloignée sur les zones de contact. La contribution de cette impédance parasite pourrait étre
retirée des mesures par « épluchage » ou « de-embedding ». Pour une utilisation a plus court

terme, la configuration (e) avec des acces réduits a été préférée.
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t3> 47

(d) (e)

FI1GURE 2.28 — Différentes géométries du résonateur synchrone testées au cours de cette these

—— Mesure éloignée sur la zone de contact
05 — Mesure proche sur la zone de contact

log(IY )

25
500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100
Fréquence (MHz)

FI1GURE 2.29 — Influence des lignes d’acces lors d’une caractérisation électrique d’un dispositif
en configuration (d) (électrodes en aluminium réalisées sur LN-Y128)

2.5.4 Le masquage des zones de connexion

Afin d’assurer les caractérisations des structures multicouches, il est essentiel de protéger
les zones de connexion avant tout dépot. Une solution classique consiste a utiliser un procédé
de lithographie pour créer un motif protecteur en résine. Cette méthode n’a cependant pas été
retenue en raison des inconvénients qu’elle présente (incompatibilité de certaines résines avec les

températures de dépot, réalisation de masques, etc.). D’autres techniques ont donc été utilisées.

La méthode des balls

Pour la structure AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-Y128, une premiere méthode dite des balls a

été proposée par le Pr. S. Zhgoon. L’idée est de fixer sur les zones de contact deux billes en or
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issues du principe de microcablage appelé ball-bonding. Espacées de 1500 pum, elles offrent aux
pointes de type GS (Ground-Signal), la possibilité de traverser les couches minces et donc de
reprendre contact avec 1’électrode (figure 2.30). Cette technique peut s’utiliser sur des zones
de connexion relativement petites et proches des IDTs. De plus, elle est adaptée a des tem-
pératures de dépot élevées (température du substrat supérieures a 400°C'). En revanche, elle
impose une tres bonne adhésion de la couche métallique au substrat. La force appliquée par
I'outil de microcablage risque d’arracher le métal au point d’impact. Le nombre de mesures est
également limité (généralement entre 2 et 5) puisque la bille finit par se décoller de 1’électrode.
Enfin, 'utilisation d’électrodes en aluminium est a proscrire en raison du risque de formation
du composé de la peste pourpre (lors d’'un dépot a haute température par exemple). C’est no-
tamment pour cette raison qu’'une métallisation en or avait été retenue pour cette étude. Les

billes réalisées sont illustrées dans la figure 2.31.

Dépét Pointes GS

Substrat

Zone de
connexion

FIGURE 2.30 — Schéma de principe de la technique de masquage des balls (vue en coupe)

FIGURE 2.31 — Réalisation expérimentale de la technique des balls: (a) Vue d’ensemble du
dispositif (b) Micrographie MEB d’une bille
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L’utilisation du Kapton et du tantale

Dans le cas d’électrodes en aluminium ou d’une mauvaise adhérence de la métallisation
au substrat, d’autres techniques ont été préférées. Un masquage physique a 'aide de feuilles
de Kapton d’épaisseur 75 um et d’'un adhésif en Kapton a été utilisé (figure 2.32a). Avec ce
principe, le nombre de mesure n’est pas limité puisque la zone protégée est relativement grande.
En revanche, la manipulation des morceaux de Kapton de taille millimétrique est fastidieuse. De
plus, si ces derniers sont trop grands, ils « gondolent » au moment du dépot et ne remplissent
plus leur role de protection. La colle du Kapton adhésif limite également les dépots a une
température de 300°C'. Plus les zones de contact sont grandes et éloignées des IDTs, plus le
masquage physique est facile. Ce type de configuration dégrade cependant la qualité du signal
(se référer a la figure 2.29). Un compromis est donc nécessaire.

Pour les dépots a plus haute température (entre 400°C' et 600°C') avec une mauvaise adhé-
rence de la métallisation, une technique de masquage avec de fines lamelles de tantale (25 um
d’épaisseur) a été imaginée. Elles sont maintenues avec des fils d’aluminium issus de la tech-
nique de microcablage appelée wedge-bonding (figure 2.32b). Ce montage est relativement long
et minutieux et peut endommager le substrat (par les soudures en aluminium).

Chaque technique présente donc ses avantages et ses inconvénients. Les contraintes sont donc
a prendre en compte des le choix des matériaux et du motif du dispositif SAW. Ces méthodes
restent pertinentes pour la validation des concepts en laboratoire mais n’ont pas vocation a étre

utilisées a I’échelle industrielle.

Dispositif -amelle

SAW de
Kapton

(a)

FIGURE 2.32 — Techniques de masquage physique: (a) Avec des feuilles de Kapton (b) Avec
des lamelles de tantale
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2.5.5 Les mesures de la structure AIN/ZnO/LN-Y128

L’identification des ondes

La figure 2.33a correspond aux tracés expérimentaux de 'admittance |Y;| & différents stades
de fabrication de la structure AIN/ZnO/LN-Y128. Les comportements observés sont tout a
fait similaires a ceux obtenus numériquement. Les différents types d’ondes ont d’ailleurs été
déterminés par identification avec la figure 2.5 de la section 2.2.2. Ainsi, il a été vérifié ex-
périmentalement que 'ajout des couches de ZnO et d’AIN a pour conséquence un décalage
fréquentiel. En effet, apres le dépot de ZnO, la vitesse de propagation de 'onde de Rayleigh
est ralentie par la présence de cette couche dite « lente » par rapport au substrat (pour rappel
Vzno < UrN_y12s)- De méme, avec la couche d’AIN dite « rapide » (vagny > vzn0), la vitesse est
augmentée, impliquant un décalage vers les fréquences plus hautes.

La qualité des signaux empéche une estimation précise des valeurs de Q et K2. Une ap-
proximation des fréquences de résonance et d’antirésonance conduit a des valeurs de facteur
de couplage prometteuses. Elles semblent supérieures a 6% et s’expliquent en partie par la
présence du LN-Y128 dans les empilements. A produit () x K? constant, il en résulte des va-
leurs du facteur de qualité relativement faibles pour assurer une haute sensibilité lors d’une
interrogation a distance. Cependant, en tracant le coefficient de réflexion |Si;| de la structure
tricouche, il s’avere que le mode WLAW est particulierement bien adapté a 502 (pic a -25dB

sur la figure 2.33b). La connexion & des antennes de méme impédance est donc envisageable.

——LN-Y128 ol [ —— AIN(Bum)/ZnO(2um)/LN-Y128]

ol —— ZnO(2um)/LN-Y128 i
I —— AIN(Bum)/ZnO(2um)/LN-Y 128 Al Type SH
I )

2: y o -10 -
> =
R o 5
r | Sezawa B
2+ \! -20
|
Rayleigh WLAW 25|
L Rayleigh WLAW
PR U [ NN U IS S b T I S—— — PR U (RS N NUN [T S NI T N R — —
500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100
Fréquence (MHz) Fréquence (MHz)

(a) (b)

FIGURE 2.33 — (a) Evolution expérimentale de 'admittance |Yy;| a différentes étapes de fabri-
cation (b) Coeflicient de réflexion |Si1| du dispositif AIN/ZnO/LN-Y128
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La preuve du confinement

Rappelons que 1'un des objectifs est d’obtenir une structure autoprotégée a partir du tri-
couche AIN/ZnO/LN-Y128. Pour vérifier que les dépots de ZnO et d’AIN jouent bien le role
de couches protectrices et assurent le confinement de 'onde WLAW, la structure a été testée
en situation de perturbation. Le systéeme est considéré comme autoprotégé lorsque le signal
|S11] ne subit aucune modification en présence d'une perturbation de surface. Ici, I’élastomere
Solaris dont les propriétés élastiques sont similaires a celles de la peau, a été retenu comme
perturbateur (figure 2.34). Ce test est particulierement pertinent puisqu’a plus long terme le

dispositif sera directement déposé sur la peau. Celle-ci ne doit donc pas altérer le signal.

FIGURE 2.34 — Mesure des parametres S d’un dispositif AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-128 avec
I’élastomere Solaris en guise de perturbateur

La figure 2.35 illustre les mesures du parametre Si; avec et sans Solaris en fonction de
I’épaisseur d’AIN déposée. En I’'absence d’AIN, le Solaris perturbe fortement ’'onde de Rayleigh
qui se propage encore en surface (graphe du haut). Avec 6 pm d’AIN, 'onde située aux alentours
de 800 M Hz ne differe pas en présence du Solaris. Elle est bien confinée dans la structure
tricouche et peut donc étre qualifiée d’'onde WLAW (graphe du centre). Ce comportement est
tout a fait conforme aux simulations numériques de la section 2.2. Une analyse plus précise de
la courbe |S1;1| a également permis de mettre en évidence un mode non confiné a plus haute
fréquence. 11 faut une épaisseur d’AIN supérieure (8 pm) pour assurer son confinement (graphe
du bas).

A ce stade, il a donc été démontré que la structure AIN(6 um)/ZnO(2 pm)/IDT(Au/Ti)/LN-
Y128 est autoprotégée. De plus, si I'épaisseur d’AIN est bien choisie, il est possible d’obtenir
une structure mixte (un mode confiné et d’autres modes non confinés). Cette propriété est alors

particulierement intéressante pour le développement de capteurs multifonctions.
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Pour conserver une certaine marge dans la réalisation expérimentale, les structures étudiées

dans les chapitres suivants ont été réalisées avec 8 um d’AlN.

ZnO(2um)/LN-Y128
Solaris/ZnO(2um)/LN-Y128

0 -

@ 10 V SH
E: 0]  Rayleigh
m— -
= 30
40 J| —— AINBEm)/ZnO(2um)LN-Y128 Serawa
o L= Solaris/AIN(6um)/ZnO(2um)/LN-Y128 .
~ - o T,
@ i Type SH . N N
z 10 i r’"v.-",
w  20- ccmfinement'.l RN
30 "Vl [ —— AIN@um)yznOo(2um)LN-Y 128
o WLAW Solaris/AIN(8um)/ZnO(2um)/LN-Y128
. " [ PEEE
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= | V !
g 204 \ /
WLAW
-30 S
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FI1GURE 2.35 — Tracé des parametres S pour différentes épaisseurs d’AIN : vérification expéri-
mentale du confinement de 'onde WLAW

La sensibilité en température

L’autre objectif majeur de la structure tricouche AIN/ZnO/LN-Y128 est de démontrer sa
sensibilité en température, afin de 'utiliser comme capteur de température. La structure a donc
été caractérisée entre 20 et 60°C' et les variations de fréquence associées sont données dans la
figure 2.36a. D’apres 'expression du TCF| cette valeur est donnée par la pente des courbes de la
figure 2.36b. La valeur de -78 ppm /°C' a été obtenue expérimentalement sur le substrat nu et est
tout a fait conforme avec la valeur de -75 ppm/°C reportée dans la littérature. Pour la structure
globale, une valeur élevée de -106 ppm/°C' a été mesurée. Ainsi, un dispositif fonctionnant a
868 MHz avec un TCF de -106 ppm /°C' peut avoir une précision de 0,01°C sur la mesure en
température si une variation de fréquence de 1 kH z est détectable. La limite de détection est
généralement imposée par 1’électronique de mesure. Le facteur de qualité joue également sur
cette détection: plus il est élevé, plus la mesure est précise.

La mesure expérimentale conduit donc a un tres bon TCF pour la structure tricouche. En

revanche, la valeur de -106 ppm/°C' reste difficile & interpréter puisqu’elle est inférieure aux
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valeurs de TCF du LN-Y128, du ZnO et de ’AIN qui sont respectivement de -75ppm /°C,
-40ppm /°C et -19 ppm /°C. Les contraintes initiales dans les couches et la mécanique de dila-
tation du tricouche jouent certainement un roéle. Il s’agit d’un probleme complexe qui n’a pas

été abordé dans cette these.
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FIGURE 2.36 — Sensibilité en température: (a) Coefficient de réflexion |Si;| entre 20 et 60°C
(b) Variations de fréquences en fonction de la température
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2.6 Conclusion du chapitre

Dans ce chapitre une étude complete de la structure AIN/ZnO/IDT(Au/Ti)/LN-Y128 a été
réalisée. Elle comprend la modélisation, la réalisation et les caractérisations. Ces travaux ont

été valorisés dans [158, 159].

Apres une justification du choix des matériaux et de la configuration, un modele Comsol Mul-
tiphysics a été établi afin d’orienter les choix expérimentaux. Il a notamment permis d’identifier
les ondes générées dans la structure et de déterminer les épaisseurs adéquates des couches su-
périeures. Ainsi, il a été démontré que les épaisseurs de 2 um de ZnO et 6 um d’AIN assurent
le confinement d’'une onde WLAW.

La réalisation expérimentale s’est ensuite décomposée en deux grandes étapes : la fabrication
des IDTs grace aux procédés de lithographie et de gravure, et le dépot des couches protectrices
par pulvérisation cathodique. Les caractérisations structurales (MEB, MET, DRX, EDS et
AFM) et électriques (analyseur de réseau, avec et sans perturbateur de surface et en tempéra-
ture) permettent de conclure quant a la faisabilité de la structure WLAW AIN/ZnO/LN-Y128.

Le confinement prédit numériquement a ainsi été vérifié expérimentalement en présence d’'un
perturbateur acoustique (élastomere). De plus, la forte sensibilité en température (-106 ppm /°C')
observée a permis de confirmer l'intérét de cette structure en tant que capteur de température.

Une étape importante du projet a donc été validée avec succes.

L’objectif final est, rappelons-le, d’associer un dispositif WLAW ultrafin a des antennes ul-
trasouples afin d’obtenir un capteur de température interrogeable a distance et directement
« imprimable » sur la peau. Or, a ce stade, certains éléments peuvent étre discutés:

— la synthese d’un empilement de couches minces épaisses présente des challenges

— les facteurs de couplage des structures multicouches sont élevés grace a la présence du
LN-Y128. Il s’agit d’une tres bonne opportunité pour la réalisation de structures de type
ID-tag. A l'inverse, les facteurs de qualité qui sont associés sont faibles et limitent donc

I'interrogation a distance des configurations de type résonateur.

Ainsi, les chapitres suivants sont consacrés a I'optimisation des structures WLAW (couches,

design) et a leur interrogation a distance.
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3. Vers des structures a ondes confinées opti-
misées

Le chapitre précédent a montré la pertinence de la structure AIN/ZnO/LN-Y128 pour le
développement d’un capteur de température « imprimable » sur la peau. En plus d’étre sensible
a la température, la structure est aussi autoprotégée et sans batterie grace a l’association de la
technologie SAW et du principe WLAW. Cette premiere preuve de concept présente cependant
de multiples variantes et des optimisations en terme de type de structure, de choix et de qualité
des matériaux sont possibles. Certaines d’entre elles ont été étudiées et sont présentées dans ce

chapitre.

L’objectif commun a ces modifications de structure est I’amélioration des performances du
dispositif WLAW avec notamment la minimisation des pertes de propagation. L’idée est d’obte-
nir une meilleure qualité de signal et ainsi atteindre des distances d’interrogation satisfaisantes
pour l'application visée. Des capteurs de type ligne a retard identifiables ont également été

pProposeés.

Les premieres optimisations se sont portées sur le choix et la qualité des couches formant le
WLAW. En effet, grace a sa vitesse particulierement élevée, le diamant a été envisagé pour

remplacer la couche supérieure d’AIN.

Pour aller plus loin, des structures bicouches plutot que tricouches ont également été étu-
diées. Cette approche permet de relaxer significativement la contrainte sur le développement

de 'empilement de couches minces de qualité.

Les structures développées jusqu’ici présentent des coefficients de couplage élevés. Elles sont
donc particulierement adaptées pour des capteurs de type ligne a retard avec identification
(ID-tags). Dans cette sous-partie, une structure originale a base d’IDTs connectés est

introduite et comparée avec la configuration traditionnelle des lignes a retard réflectives.
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Une autre amélioration possible est I’amincissement du substrat afin d’obtenir un dispo-
sitif ultrafin. Rappelons que l'objectif final est la réalisation d’un dispositif « tatoué » sur la
peau, c’est-a-dire ultrafin et ultrasouple. L’utilisation de membranes de LN-Y128 puis de wafers

amincis autosupportés a donc été envisagée.

Enfin, une autre coupe du niobate de lithium est introduite. Si la coupe Y+128° du niobate
de lithium a été initialement choisie pour anticiper la réalisation des structures a identification
(ID-tags), la coupe LN-Z offre un fort potentiel pour obtenir des résonateurs a fort facteur de

qualité. Leur implémentation sans fil sera traitée au chapitre 4.

102 / 224



3. VERS DES STRUCTURES A ONDES CONFINEES OPTIMISEES

3.1 La structure Diamant/ZnO/LN-Y128

3.1.1 L’intérét du diamant

L’utilisation du diamant dans les structures multicouches a déja été évoquée au chapitre 1.
En effet, en raison de sa vitesse acoustique élevée (11000 m /s pour une onde de Rayleigh)[160],
le diamant est particulierement intéressant en tant que substrat pour atteindre des fréquences
de fonctionnement supérieures au gigahertz, et ce, en relachant les contraintes liées aux pro-
cédés de lithographie et de gravure. En revanche, pour combler son absence de propriétés
piézoélectriques, il doit étre associé a des films minces piézoélectriques (AIN, ZnO ou méme
LiNbOg [161]). Ainsi, des structures AIN/Diamant [162] ou ZnO/Diamant [163] ont été étudiées
numériquement puis expérimentalement et semblent prometteuses pour les applications SAW.

La faisabilité de la structure WLAW AIN/ZnO/Diamant a également été démontrée [164, 165].

La croissance du diamant de synthese par CVD se fait habituellement sur un substrat de
silicium. Leurs coefficients d’expansion thermique étant relativement proches, les contraintes
du film sont ainsi minimisées. Les dépots peuvent étre réalisés sur de grandes surfaces et sont
généralement polycristallins de croissance colonnaire. En revanche, la rugosité de surface est
tres importante et s’avere défavorable a la réalisation des dispositifs SAW. En effet, la fabrica-
tion des électrodes ou le dépot d’une couche mince piézoélectrique devient difficile. De plus, les
pertes de propagation a 'interface sont importantes [166]. Un polissage mécanique est donc gé-
néralement réalisé [167]. Cette étape fastidieuse (notamment a cause de la dureté du diamant),
peut toutefois étre évitée en utilisant la méthode de croissance CVD autosupportée proposée
par O. Elmazria et al. L’idée est de graver le silicium apres le dépot afin de libérer l'inter-
face avec le diamant. Cette surface lisse sert ensuite de base pour la croissance d'une couche
piézoélectrique [168]. Le principe peut encore étre amélioré en effectuant une croissance du dia-
mant en deux étapes de fagon a générer deux couches de qualité différente [169]. La premiere,
tres fine (25 um) et de haute qualité cristalline, permet d’assurer les bonnes performances du
dispositif SAW. La deuxieme, plus épaisse (100 um) sert de support et ne nécessite donc pas
d’optimisation particuliere.

Une autre solution pour éviter le polissage est la croissance de diamant nanocristallin (NCD
pour Nanocrystalline Diamond) par germination afin d’obtenir des cristaux nanométriques.

Cette technique conduit a une faible rugosité de surface, et ce, quelle que soit I’épaisseur déposée.
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n revanche. en raison de la faible résistivité de surface, il n’est pas conseillé de réaliser les S
E he, de la faibl tivité d face, il n’est 11é d | les IDT

directement en surface du diamant. Il est préférable d’intercaler une couche piézoélectrique.

Dans les méthodes et structures abordées jusqu’ici, le diamant joue le role de substrat. Les
techniques de croissance qui lui sont associées utilisent des mélanges de gaz Ar/CHy, Ar/Hy/CH,
et Hy/CH, a des températures comprises entre 800 et 1000°C". Elles empéchent donc 'utilisation
du diamant en tant que couche mince sur certains substrats (perte des propriétés piézoélec-
triques, oxydation, etc.). Seuls les substrats présentant une grande stabilité thermique comme
la langasite, peuvent étre envisagés. L’étude essentiellement numérique de M. El Hakiki et al. a
montré une augmentation significative des vitesses et du couplage électromécanique lorsqu’une
couche mince est déposée sur un substrat de LGS [170]. Les hautes températures limitent éga-
lement les dépots apres la fabrication des IDTs (dégradation des électrodes). En réduisant la
température de croissance a 500°C', D. Mukherjee et al. ont déposé des films de NCD sur des
SAW commerciaux a base de niobate de lithium. Si les propriétés piézoélectriques du substrat
ont été conservées, le signal a été atténué de 20 dB. De plus, les fréquences de fonctionnement
n’ont pas été augmentées puisque le dépot est délaminé entre les doigts [166].

La croissance du diamant nanocristallin & basse température (<400°C) permet alors de
contourner les limitations de la CVD classique et offre ainsi de nouvelles perspectives. Une

synthese a 250°C" a été mise en évidence par B. Baudrillart et al. en utilisant un mélange de
gaz H2/CH4/C02 [171]

3.1.2 Le diamant comme couche supérieure du tricouche

WLAW

L’idée est d’utiliser le diamant comme couche protectrice « rapide » dans la structure
WLAW. Ainsi, 'empilement Diamant/ZnO/LN-Y128 a été étudié numériquement a 'aide du
logiciel Comsol Multiphysics. Dans un premier temps, I’épaisseur de ZnO a été fixée a 2 um afin
de comparer les résultats a ceux de la configuration AIN(6 um)/ZnO(2 pwm)/LN-Y128 présen-
tés dans le chapitre 2. De plus, un fonctionnement dans la bande fréquentielle & 868 M Hz a
également été visé ici (A = 4,4 um). La couche de diamant a ensuite été augmentée progressive-
ment de facon a déterminer ’épaisseur minimale nécessaire au confinement de 'onde WLAW.

Comme pour la structure AIN/ZnO/LN-Y128, le critére de confinement des 1% a été retenu.
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Les courbes de déplacement de la figure 3.1 montrent qu'une épaisseur de 2,5 um de diamant
est suffisante pour confiner 'onde WLAW. Cette valeur, bien inférieure aux 6 um d’AIN, jus-
tifie a priori U'intérét du diamant. En effet, pour les réalisations expérimentales (notamment
en matiere de qualité de croissance), il est préférable de minimiser les épaisseurs de dépot. De
plus, en observant les déplacements 2D (figure 3.1 a droite), I'onde est située davantage dans
le substrat par rapport a la structure avec AIN ou le déplacement se fait majoritairement dans
la couche de ZnO. Cette différence de localisation peut s’expliquer par la dureté du diamant
(supérieure a celle de ’AIN) qui permet de « repousser » 'onde dans le substrat. Le niobate
de lithium étant monocristallin (contrairement au dépot de ZnO réalisé par pulvérisation ca-
thodique magnétron), les pertes de propagation sont donc certainement plus faibles dans la

structure avec diamant. Il s’agit la encore d’un avantage lié a 1'utilisation du diamant.
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FIGURE 3.1 — Déplacement particulaire total (représentation 1D & gauche et 2D & droite) dans
une structure tricouche en fonction de I’épaisseur de NCD ou d’AIN

Dans un deuxieme temps, un travail d’optimisation similaire a celui effectué avec la structure
AIN/ZnO/LN-Y128 a été réalisé. L'épaisseur de diamant a été fixée a 2,5 um afin d’assurer le
confinement de l'onde, et celle de ZnO a été augmentée progressivement de 600 nm a 4 um.
L’objectif est de déterminer la valeur de ZnO permettant de maximiser le déplacement de
I'onde dans le substrat, tout en conservant une valeur de K? acceptable. La figure 3.2 montre
que I'épaisseur de 1,2 um de ZnO génere une onde WLAW confinée et majoritairement localisée
dans le LN-Y128. De plus, la valeur de K? = 3,9% qui lui est associée reste élevée pour une

éventuelle utilisation en configuration ID-tag.
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FIGURE 3.2 — Influence de l'épaisseur de ZnO dans la structure NCD/ZnO/LN-Y128 (a)
Evolution du K2 en fonction de I’épaisseur de ZnO (b) Déplacement particulaire selon Z en 2D

3.1.3 Les résultats expérimentaux
La technique de dépot

Les dépots ont été réalisés par F. Bénédic et al. au sein du LSPM (Laboratoire des Sciences
des Procédés et des Matériaux, UPR 3407 CNRS) dans le cadre d’une collaboration. Pour la
synthese des films de diamant nanocristallin, un réacteur a plasma micro-onde fonctionnant
a des pressions inférieures au millibar et utilisant un mélange gazeux de Hy/CHy/COq a été
utilisé. Par rapport aux réacteurs a sources micro-ondes matricielles conventionnels (MPACVD),
la présence de CO, facilite la gravure des phases non-diamant qui peuvent se déposer. Le COq
permet également de réduire I’énergie d’activation! nécessaire pour la croissance du diamant
et donc de diminuer la température du substrat. Pour assurer 'homogénéité du plasma, la
puissance injectée par le générateur micro-onde est répartie sur 16 sources disposées en matrice,
comme illustré sur la figure 3.3. Un autre avantage de la machine est la croissance de films de
grandes surfaces en des temps satisfaisants (moyenne de 35nm/h sur silicium).

Le processus de croissance commence par une étape « d’ensemencement » (seeding) a partir
d’une solution de nanocristaux de diamant. Chacun des nanocristaux, déposé par la méthode de
centrifugation (spin-coating), sert de site de germination. L’échantillon est ensuite placé dans
I'enceinte sous vide et mis en contact avec le plasma de Hy/CH,/CO2 dans les proportions

classiques de 96,4%/2,6% /1% respectivement. Les parametres de pression et de puissance sont

1. Energie de nature thermique apportée a un systéme pour qu’une réaction chimique ait lieu.
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F1GURE 3.3 — Réacteur du LSPM utilisé pour les dépots de diamant

ajustés afin d’optimiser la qualité du dépot. La température est fixée a 250°C a l'aide d’un
correcteur PID 2.

Les films réalisés ont été caractérisés par spectroscopie Raman?. L’apparition du pic a
1332cm™" est caractéristique de la phase diamant [172]. Plus la croissance est ordonnée, plus
la largeur a mi-hauteur est petite et donc plus le pic est fin. Le MEB a également été utilisé
pour estimer la taille des grains en surface. Enfin, les épaisseurs déposées ont été déterminées

par différentes méthodes : interférométrie, réflectométrie et prise de masse.

Les dépots sur ZnO/Si

Si les dépots sur silicium sont bien maitrisés par le LSPM, la difficulté ici réside dans
I'utilisation d’un substrat bicouche a base du ZnO. En effet, la nature de la couche supérieure
joue un role essentiel sur les parametres et la qualité du dépot. Les premiers tests ont été réalisés
sur des films de ZnO (2 um) déposés par pulvérisation cathodique magnétron sur des wafers
de silicium (selon les parametres du tableau 2.1). La figure 3.4 correspond aux micrographies
MEB du dépot de diamant obtenu. Les clichés montrent la continuité du film, I'absence de
délamination et 'uniformité de la taille des grains. En revanche, I’estimation de 1’épaisseur du
film par la méthode de la prise de masse a conduit a une valeur négative. Autrement dit, une
perte de masse est survenue. Etant donné que le dépot de diamant a bien eu lieu, ce phénomene

peut s’expliquer par une gravure de la couche de ZnO. Les spectres Raman de 1’échantillon

2. Proportionel, Intégral, Dérivé.

3. Méthode de caractérisation non destructive basée sur ’analyse des photons suite a l’interaction entre
I’échantillon et le faisceau monochromatique. Plus exactement, c’est la différence de fréquence entre le faisceau
émis et les photons diffusés qui renseigne sur la nature de 1’élément chimique.

107 / 224



3. VERS DES STRUCTURES A ONDES CONFINEES OPTIMISEES

confirment la présence de NCD, notamment avec le pic caractéristique a 1332 em ™. En revanche,
les pics caractéristiques du ZnO (notamment & 1150 cm ™" [173]) ne sont pas identifiables sur les
graphes. De plus, aucune famille de plan caractéristique du ZnO n’est visible sur les diagrammes
DRX (figure 3.5). L’hypothese de ’absence de ZnO apres le dépot de diamant a donc été vérifiée

et s’explique par une compétition entre le phénomene de gravure du ZnO et celui du dépot de

diamant.

FIGURE 3.4 — Micrographies MEB d’un dépot de NCD basse température (250°C') sur ZnO/Si

FIGURE 3.5 — Analyse DRX d'un dép6t de NCD basse température (250°C') sur ZnO/Si

Il devient alors indispensable de protéger la couche de ZnO réalisée en amont du NCD. Pour
ce faire, différents protocoles ont été testés:

— un dépodt de ZnO sans chauffage intentionnel pour limiter les contraintes de la couche et

Intensité (u.a.)

Diamant (111)

’

B —— NCD/ZnO/Si

’

Diamant (220)  Diamant (311)

’

60 80 100
20(°)

ainsi éviter une délamination lors du dépot de NCD

— une puissance micro-onde plus faible afin de rendre le plasma de NCD moins « agressif »
— une modification des pourcentages des especes gazeuses (augmentation du CHy et dimi-

nution du COy) afin de diminuer les especes de gravure lors du dépot de NCD
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Ces différents essais n’ont cependant pas été concluants puisqu’une perte de masse a systéma-
tiquement été observée. Ces résultats sont cohérents avec la faible stabilité du ZnO face aux
attaques chimiques observées par ailleurs.

Le dépot d’une couche protectrice d’AIN a alors été envisagé. En plus d’assurer la protec-
tion du ZnO, ’AIN permet de débuter le confinement de 'onde et par conséquent, de réduire
I’épaisseur de diamant nécessaire. La couche d’AIN doit cependant rester suffisamment fine
pour ne pas remettre en question 'intérét du diamant. Avec 150 nm d’AIN, les résultats sont
prometteurs. La vue du dessus de la figure 3.6a, témoigne de la présence du dépot de NCD
et plus précisément de la continuité du film. Sur la vue en coupe (figure 3.6b), il est possible
d’observer I'intégralité de la couche de ZnO protégée par I’AIN. La présence de ZnO est encore

confirmée par les analyses DRX données en figure 3.7.

FIGURE 3.6 — Micrographies MEB d'un dépot de NCD basse température (250°C) sur
AIN/ZnO/Si: (a) Vue du dessus (b) Vue en coupe

L NCD/AIN/ZnO/Si 2n0 (103)
—— AIN/ZnO/Si f

Intensité (u.a.)

FIGURE 3.7 - Analyse DRX d'un dépot de NCD basse température (250°C') sur AIN/ZnO/Si
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Les dépots sur ZnO/LN-Y128

L’étape suivante consiste a remplacer le substrat de silicium par le niobate de lithium. Pour
viser des épaisseurs de NCD plus importantes, et donc des temps de dépot plus long, une
épaisseur d’AIN supérieure (300nm) a été déposée. La encore, les résultats sont prometteurs
puisqu’un film homogene de NCD est visible sur la figure 3.8a. La présence de contraintes dans

la structure est cependant mise en évidence par le décalage des pics de diffractions (figure 3.8b).

—— NCD/AIN/ZnO/LN-Y 128
AIN (100) —— AIN/ZnO/LN-Y128

\

Diamant (111)

|

h 2ZnO (103)

‘ ‘f\ Diamant (220)
|

|

Intensité (u.a.)

(- I
AWW)\ )\

AIN (002)
/

FIGURE 3.8 — Dépot de NCD basse température (250°C") sur AIN/ZnO/LN-Y128: (a) Micro-
graphie MEB (b) Analyse DRX

Les dépots sur IDTs

Pour viser une utilisation du diamant dans les structures WLAW, des dépots localisés ont
été réalisés sur des doigts interdigités (figure 3.9). Les craquelures observées dans la figure 3.10a
témoignent cependant d’une délamination du film au niveau des IDTs. Ce phénomene provient
en partie de la distribution inhomogene et en relief des sites de germination lors de ’enduction.
La topographie de surface montre en effet que la forme des IDTs se distingue toujours, et ce,
méme apres les dépots successifs de ZnO, d’AIN et de NCD (figure 3.10b). Ce relief est donc
probablement responsable d’une répartition inégale des particules de NCD. Cette question est
a approfondir pour les futurs dépots. Les principaux dépots de NCD et leurs caractéristiques

sont résumés dans le tableau 3.1.
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FIGURE 3.9 — Micrographies MEB d'un dépot de NCD basse température (250°C') sur
AIN/ZnO/IDT/LN-Y128

-162.7 nm

0.0 "~ Height 10.0 pm

(b)

FIGURE 3.10 — Analyse d'un dépot de NCD basse température (250°C') sur AIN/ZnO/IDT/LN-
Y128: (a) Micrographies MEB des craquelures (b) Topographie de surface

TABLEAU 3.1 — Récapitulatif des principaux dépots de NCD

Temps Epaisseur de Rugosité  Taille des  Gravure

Substrat (h) NCD (nm) (nm)  grains (nm) du ZnO
Zn0O/Si 4 / 33 10 oui
AIN(150nm)/Zn0O/Si 6 250 10 13 non
AIN(3007m)/Zn0O/LN-Y128 7 300 19 16 non
AIN(300nm)/ZnO/IDT/LN-Y128 3 / / / non

Discussion: La faisabilité d’'un dépot de NCD a basse température sur des dispositifs SAW
a été démontrée. Néanmoins, plusieurs études d’optimisation sont encore nécessaires avant

d’obtenir un dispositif WLAW fonctionnel basé sur la structure NCD/ZnO/LN-Y128. De plus,
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la délamination du film compromet les dépots d’épaisseurs supérieures. Jusqu’a présent, des
dépots de quelques centaines de nanometres ont été réalisés. Or, la simulation prévoit un dépot
de 2,5 um de diamant pour assurer le confinement de 'onde WLAW aux alentours de la bande
a 868 M Hz. Pour des fréquences plus hautes, cette épaisseur pourrait étre réduite a l'ordre
du micrometre ce qui semble envisageable expérimentalement. Enfin, 1'utilisation du diamant
implique de rester attentif aux vitesses des ondes de la structure globale. En effet, au vu de la
vitesse élevée du diamant, elles peuvent se rapprocher des vitesses des ondes de volume, auquel

cas il ne sera plus possible de parler de confinement dans une structure WLAW.
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3.2 Les IDTs connectés pour les applications d’identifi-

cation

Jusqu’a présent, les dispositifs ont été étudiés en configuration résonateur synchrone pour des
raisons de simplicité. En revanche, comme cela a déja été évoqué, une finalité a plus long terme
du projet est I'utilisation des dispositifs WLAW en configuration ID-tag pour les détections
multiples. En effet, la température doit pouvoir se mesurer simultanément a différents endroits
du corps humain. D’ot la nécessité de différencier les dispositifs a 1’aide d’un code obtenu par le
nombre et la position des réflecteurs. Les structures WLAW ne semblent cependant pas adaptées
a la configuration ID-tag. L’ajout des couches protectrices génere de fortes pertes de propagation
et I'onde risque donc d’étre significativement atténuée avant d’arriver aux réflecteurs. Ainsi,
dans la perspective d’optimiser les configurations ID-tags, une structure originale permettant
d’améliorer le niveau du signal réfléchi a été proposée : le concept a IDT's connectés. Il est a noter
que les forts coefficients de couplage des structures basées sur LN-Y128 sont particulierement

adaptés ici.

3.2.1 La preuve de concept

L’idée est de remplacer la configuration classique des ID-tags (c’est-a-dire un IDT et plu-
sieurs réflecteurs) par une série d’'IDTs connectés comme représenté sur la figure 3.11. Au mieux
des connaissances de I'auteur, des configurations a IDTs connectés plus ou moins similaires ont
déja été mentionnées mais n’ont pas encore été utilisées expérimentalement pour des applica-
tions d’identification [57, 174]. L’objectif est d’augmenter I'amplitude du signal en utilisant la
transmission directe entre IDTs plutot que la réflexion sur les réflecteurs. C’est le nombre et

I’espacement entre les IDTs connectés qui génerent le code.

‘/ﬁﬂ 7 7

FiGure 3.11 — Ilustration du concept d'IDTs connectés

La preuve de concept a été réalisée a partir d’'un substrat de LN-Y128 et d’électrodes en

aluminium d’épaisseur 150 nm et de longueur d’onde 24 um. Les simulations numériques ont
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été réalisées par P. Nicolay et H. Chambon dans le cadre d’une collaboration avec le CTR
(Carinthian Tech Research, Autriche). Les parametres COM? sont extraits des modélisations
de 'admittance par la méthode des éléments finis. Ils sont ensuite introduits dans un algorithme
de type P-matrice.

Expérimentalement, un ID-tag standard avec un IDT central et un groupe de réflecteurs
de part et d’autre a été comparé avec une configuration a 3 IDTs connectés. Pour assurer une
superposition temporelle des signaux, les distances entre deux IDTs connectés sont deux fois
plus grandes que celles entre 'IDT central et les réflecteurs. Les géométries et les dimensions
des deux structures comparées sont données dans la figure 3.12. La structure a IDTs connectés
génere des contributions bidirectionnelles mais par souci de clarté, seules les trajets unidirec-
tionnels sont représentés. Les électrodes ont été réalisées par lithographie optique et gravure

humide (figure 3.13).

21 doigts 11 paires 21 doigts 11 paires 11 paires 4 11 paires
—— I
‘ | ‘ |
. ————
I I
> «—> “«—————» < >
60A 90A 120A 180A
=== Transmission directe === Transmission directe

(a) (b)

FIGURE 3.12 — Géométries étudiées: (a) Structure ID-tag classique (configuration n°1l) (b)
Structure a IDTs connectés (configuration n°2).

FiGURE 3.13 — Dispositif expérimental: IDTs en aluminium sur un substrat de niobate de
lithium

4. Coupling Of Modes

114 / 224



3. VERS DES STRUCTURES A ONDES CONFINEES OPTIMISEES

La figure 3.14a, est la représentation temporelle du signal S;; simulé numériquement. Les
deux premiers pics correspondent aux deux premieres réflexions d’une structure ID-tag classique
et aux deux transmissions directes de la structure a IDTs connectés. Le niveau du signal est
significativement plus élevé lorsque les IDTs sont reliés. Cette différence (16 dB) peut s’expliquer
par le nombre de conversions électromécaniques successives. En effet, au regard de la valeur
de K?, I'énergie collectée est d’autant plus importante que ce nombre est petit. Or, il y a
quatre® conversions lors d'une réflexion (simple) contre deux® lors d’une transmission directe.
Un comportement parfaitement similaire est observé expérimentalement sur le graphe 3.14b avec
une différence de 12dB. L’intérét de la structure a trois IDTs connectés a donc été vérifié. Dans
le cas du niobate de lithium (largement utilisé pour son fort K?), cette configuration permet
d’améliorer les performances du dispositif, notamment en matiere de distance d’interrogation.

De plus, le bon accord entre simulations et expériences valide le modele numérique pour de

futures études.

0
—1 IDT (configuration n°1) —1IDT (conﬁguratiqn n°1)
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FI1GURE 3.14 — Coefficient de réflexion S;; dans le domaine temporel des dispositifs réalisés sur
niobate de lithium: (a) Résultats numériques (b) Résultats expérimentaux

3.2.2 Les applications pour la structure AIN/ZnO/LN-Y128

Dans le cadre d'une expérience préliminaire, des couches de ZnO (2 pum) et d’AIN (8 um)

ont été déposées sur les configurations étudiées précédemment. Pour une configuration a IDTs

5. Une premiere au niveau de 'IDT pour 1’émission, deux au niveau du réflecteur (mécano-électrique et
électromécanique) et une derniére au niveau de 'IDT pour la réception.
6. Une a chaque IDT.

115 / 224



3. VERS DES STRUCTURES A ONDES CONFINEES OPTIMISEES

connectés, le signal est atténué par la présence des couches mais reste détectable (figure 3.15a).
L’atténuation est encore plus marquée dans le cas de la configuration classique (figure 3.15b).
Les pics n°3 et n°4 qui correspondent a des réflexions multiples se rapprochent méme fortement
du niveau du bruit (figure 3.15b). Ainsi, la structure a IDTs connectés permet de compenser
les pertes dans les couches et de garder un niveau de signal acceptable dans une configuration
pourtant défavorable. En effet, au vu des épaisseurs des couches (10 um) et de la longueur
d’onde (24 um), la propagation des ondes se fait essentiellement dans le film d’AIN faiblement
cristallisé (figure 3.16). Le design semble donc prometteur pour les structures multicouches. Ces

premiers résultats restent a étendre pour des structures a ondes confinées.

——LN-Y128 0 —— 1 IDT (configuration n°1)
——ZnO(2um)/LN-Y128 | 3 IDTs (configuration n°2)
—— AIN(8um)/ZnO(2um)/LN-Y 128 20
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FIGURE 3.15 — Coefficient de réflexion Sy; dans une structure a IDTs connectés AIN/ZnO/LN-
Y128: (a) Influence des couches supérieures (b) Comparaison avec une configuration classique
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FIGURE 3.16 — Déplacement particulaire total (représentation 3D) en présence des couches
supérieures de ZnO et d’AIN (A = 24 um)
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3.2.3 L’extension du concept pour les substrats a faible fac-

teur de couplage

L’amplification du signal a également un intérét pour les substrats a faible facteur de cou-
plage. La langasite (0;138,5°26,3°), associée aux designs précédents a fait I'objet d’'une étude
numérique et expérimentale.

D’apres les simulations, les pics provenant d’une réflexion (courbe bleue de la figure 3.17a)
ont une amplitude plus faible (-110 dB) que le niveau de bruit expérimental, situé aux alentours
de -80dB. Ainsi, 'absence de signal dans la configuration standard (courbe bleue dans la
figure 3.17b) est parfaitement justifiée. Elle s’explique entre autres par la faible valeur du
coefficient de couplage (K? = 0,34% [175]) mais également par le coefficient de réflexion de la
langasite. A l'inverse, dans la configuration avec trois IDTs connectés, un signal est détectable
et chaque pic visible correspond a une transmission directe. Il est également intéressant de
préciser que le troisieme pic, qui traduit une réflexion entre deux IDTs connectés, n’est pas
visible. Cela confirme une fois de plus que I'amplitude d'une réflexion est bien plus faible que
celle d'une transmission directe. L’amplitude mesurée sur LGS est évidemment bien inférieure
a celle obtenue sur LN-Y128. Cette différence de 40 dB provient notamment de 1’écart entre
les valeurs du coefficient de couplage. Cependant, il est essentiel de retenir que la configuration
A IDTs connectés permet l'identification, et ce, méme avec des substrats & faible K2 (comme
la langasite, ou potentiellement la langatate ou I’AIN/Saphir). Il y a donc un véritable intérét

pour une utilisation en environnements hostiles.

0 0
—1 IDT (configuration n°1) —— 1 IDT(configuration n°1)
— 3 IDTs (configuration n°2) —— 3 IDTs (configuration n°2)
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FI1GURE 3.17 — Coefficient de réflexion S;; dans le domaine temporel des dispositifs réalisés sur
langasite : (a) Résultats numériques (b) Résultats expérimentaux
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3.2.4 Les mesures sous hautes températures

D’apres la littérature disponible avant ces travaux, le niobate de lithium ne semble pas
adapté pour des applications a hautes températures [176]. La langasite, quant a elle, est la
référence grace a sa stabilité thermique jusqu’a 1000°C' [177].

Les caractérisations électriques en température de ces deux substrats ont été réalisées a partir
d’une station sous pointe (S-1160, Signatone) équipée d’un support chauffant jusqu’a 600°C' (S-
1060, Signatone). Un circuit d’eau a été ajouté au niveau des pointes GS afin d’assurer leur
refroidissement pendant les mesures. Les électrodes en aluminium ont été remplacées par des
électrodes en or (Au/Cr) obtenues par lithographie optique et gravure ionique. Apres 45 minutes
a 600°C' aucun signal n’est détecté sur le niobate de lithium, contrairement a la langasite
(figure 3.18). L’atténuation et la déformation du signal sur LGS s’expliquent entre autres par la
destruction de certains IDTs. En effet, lors des mesures, le phénomene d’expansion thermique

est responsable du déplacement des pointes. Elles ont dont rayé quelques peignes interdigités.
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FIGURE 3.18 — Coefficient de réflexion Sy; dans le domaine temporel pour des IDTs Au/Cr:
(a) Sur LN-Y128 (b) Sur LGS

Les observations au microscope optique montrent également un phénomene d’agglomération
de l'or (figure 3.19). Celui-ci est particulierement marqué dans le cas du LN-Y128. Il apparait

généralement a partir de la température de Tammann, exprimée selon :

_ Tfusion (o K)

TTammann (O K) 9

(3.1)
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Dans le cas de l'or, cette température est de 395°C' et a largement été dépassée lors des mesures.
La perte de signal sur LN-Y128 et I'atténuation sur LGS peuvent donc potentiellement étre

liées & la destruction des électrodes.
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FIGURE 3.19 — Electrodes Au/Cr aprés montée en température : (a) Sur LN-Y128 (b) Sur LGS

Pour supprimer cette ambiguité, les mesures ont été réitérées avec des électrodes en platine
(Pt) ou la température de Tammann ne risque pas d’étre atteinte (748°C'). Les résultats sont
reportés dans les figures 3.20b et 3.20b. Apres 45 minutes a 600°C, les signaux sont toujours
détectables sur LGS avec une chute de niveau de 4 dB. De maniere totalement inattendue, un
signal est également détectable sur le niobate de lithium avec une chute de niveau par rapport
a l'ambiante de 7dB. Ce résultat est a priori inattendu. Les clichés de microscopie optique
confirment que les électrodes en platine sont peu endommagées et témoignent donc de leur bon

fonctionnement (figure 3.21).

o
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NN 200°C
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FIGURE 3.20 — Coefficient de réflexion S;; dans le domaine temporel pour des IDTs Pt: (a) Sur
LN-Y128 (b) Sur LGS
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(b)
FIGURE 3.21 — Electrodes Pt apres montée en température: (a) Sur LN-Y128 (b) Sur LGS

Plus encore, un comportement réversible du phénomene a été observé. Les graphes 3.22a
et 3.22b montrent en effet une parfaite superposition des courbes a 25°C', avant et apres les

mesures a 600°C sur une durée de 'ordre de 'heure.

0 0
—— 25°C avant montée en température | —— 25°C avant montée en température
—— 25°C apres descente en température —— 25°C apres descente en température
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S ef | ‘ TANANAN E
5 Wi | 4 | Vo o =
£ "“ I ' ’” in lr H‘ ('n{ g
-80 1) y || | ! 1
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-100 | ‘ L | &
T T I S S PR | N \‘ “IWM‘] ‘
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(a) (b)

FI1GURE 3.22 — Coefficient de réflexion S1; dans le domaine temporel avant et apres montée en
température: (a) Sur LN-Y128 (b) Sur LGS

Les différences de niveau en fonction de la température dans le cas d’un dispositif a IDT's
connectés réalisé sur LN-Y128 sont résumées dans la figure 3.23a. En présence d’électrodes
en or, la perte de signal est bien visible (triangle rouge). A l'inverse, les électrodes en platine
montrent une chute de niveau tres limitée et un retour au niveau initial apres la descente en
température (carré bleu). De plus, la figure 3.23b met en évidence les retards mesurés lors
d’une augmentation de température. Ces derniers ont été estimés a partir des pics n°2 et n°4.
Pour supprimer les effets liés a ’environnement (liaison hertzienne), une mesure différentielle

est préférée (courbe verte). Au vu du comportement linéaire des tracés, la structure a IDTs
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connectés est particulierement prometteuse en tant que capteur de température identifiable

dans un réseau de dispositifs.
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FIGURE 3.23 — Caractéristiques d'un dispositif a IDTs connectés (Pt) sur LN-Y128 (a) Evolution
du niveau de signal (b) Evolution du temps de retard

Enfin, les analyses DRX du substrat de LN-Y 128 montrent un pic a 260 = 24, 6°, caractéris-
tique de l'orientation (004) du triniobate de lithium (LiNb3Og) (figure 3.24). Son apparition ne

semble cependant pas compromettre I'utilisation du niobate de lithium jusqu’a 600°C' sur une

durée d’environ une heure.

Le résultat surprenant obtenu avec le niobate de lithium vient totalement remettre en ques-

tion les croyances établies sur I'utilisation de ce matériau a haute température. Son comporte-

ment sort du cadre de ce projet de these mais serait a approfondir.

Intensité (u.a.)

F —— Reference
10 3 —— Aprés 45min a 600°C

10"

10°

10° £

LiINbO, (104)

20(°)

45

FIGURE 3.24 — Analyse DRX d’un dispositif en platine sur niobate de lithium
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3.2.5 Les limites de la structure a IDTs connectés

Avec des niveaux de signaux élevés, la structure a IDTs connectés a du potentiel. De fagon
générale, elle permet d’étendre 'utilisation des ID-tags a des structures a fortes pertes (dispo-
sitifs WLAW, LN-Y128 en environnement hostile, substrats a faibles K?) ou d’augmenter les
portées dans les applications standard. Néanmoins, il est important de connaitre ses limites.

Par construction, la configuration présente un encombrement plus important comparé a son
équivalent avec réflecteurs (figure 3.25). De plus, 'énergie fournie & la structure est partagée
entre les différents IDTs. Par conséquent, au-dela d’un certain nombre d'IDT's connectés, I’am-
plitude du signal transmis devient inférieure a celle du signal réfléchi, limitant ainsi l'intérét
de la structure. Pour approfondir ce point, les simulations numériques avec deux nouvelles géo-
métries, I'une a 4 IDTs connectés et 'autre a 6 réflecteurs, ont été comparées (figure 3.25).
Ces configurations sont considérées comme « équivalentes » puisqu’elles génerent toutes deux
un code a 6 pics principaux (6 transmissions directes dans un cas et 6 réflexions simples dans
lautre). En référence a la figure 3.26, plus le nombre d’IDTs connectés est important, plus il
devient difficile d’identifier les pics principaux. En effet, chaque IDT réémet une partie du signal
qui lui parvient, d’ou la distorsion des pics.

De plus, les dispositifs présentent de fortes variations d’impédance dans la bande d’intéréet.
L’adaptation aux antennes et les mesures a distance ne sont donc pas triviales. Un compromis
entre, d'un coté, 'augmentation de 'amplitude et de 'autre, la qualité du signal et la simplicité
de connexion aux antennes, doit étre trouvé. Lorsque le nombre d’IDTs connectés est petit,
les avantages dépassent les inconvénients, rendant ainsi cette structure particulierement inté-
ressante. La encore, une étude plus approfondie, notamment en optimisant le design des IDTs,

pourrait étre envisagée.

En résumé, lorsque le nombre de code reste limité, la configuration a IDTs connectés est
particulierement intéressante :
— dans les applications classiques pour augmenter la portée
— avec des structures a faible facteur de couplage électromécanique ou celles présentant

des pertes de propagation non négligeables
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11 paires & 11 paires 11 paires 11 paires
4 5
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90A |
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FIGURE 3.25 — Géométries simulées: 4 IDTs connectés (configuration n°3) et son équivalent a
6 réflecteurs (configuration n°4)

4 |DTs (configuration n°3)
—6 réflecteurs (configuration n°4)

-20 1

Amplitude S11 (dB)
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FI1GURE 3.26 — Coefficient de réflexion S;; dans le domaine temporel pour les configurations a
4 IDTs connectés et 6 réflecteurs (résultats numériques)
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3.3 Les structures bicouches

Jusqu’a présent, le concept WLAW, basé sur un gradient de vitesse dans un tricouche a été
utilisé pour mettre en évidence le confinement des ondes. Cependant, P. Nicolay et N. Naumenko
ont montré théoriquement qu’il était possible de confiner une onde de type Rayleigh dans une
structure bicouche, et ce, grace a des électrodes denses et aux propriétés spécifiques de la coupe
LN-Y128 [178]. Ces résultats n’avaient cependant pas été démontrés expérimentalement. Dans
le cadre de ce projet de these, cette structure est particulierement intéressante puisqu’elle ne

fait intervenir qu'un seul dépot de couche mince, a priori plus facile a optimiser.

3.3.1 Les résultats théoriques avec AIN/IDT(Pt)/LN-Y128

Dans la structure AIN/IDT(Pt)/LN-Y128, le confinement est assuré par des électrodes de
platine épaisses et denses (p = 20, 2), placées sur un substrat de LN-Y128 et enfouies dans une
couche a vitesse de propagation élevée comme "AIN [178].

Sur la base de ces travaux, cette structure a été simulée avec un modele Comsol Multiphysics
et un trées bon accord avec les résultats déja publiés a été obtenu [178]. Les vitesses des ondes
ainsi estimées sont représentées dans la figure 3.27. La longueur d’onde est fixée a 1,7 um pour

viser un fonctionnement & 2,45 GHz et le taux de métallisation vaut 50 %.
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Vaiin P Antirésonance (v,) E
4000 | 1 || = Experience (v,) A:
® AIN sans chauffage (v,) | 1 1 20
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FIGURE 3.27 — Evolution de la vitesse des ondes de la structure bicouche AIN/IDT(Pt)/LN-

Y128: (a) En fonction de % (b) En fonction de I’épaisseur d’AIN entre les électrodes (avec

Ree = 0,1) (c) En fonction de I'épaisseur d’AIN au dessus des électrodes (avec 22t = 0, 1)
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La partie (a) de la figure montre qu’a longueur d’onde donnée, plus I’épaisseur de pla-
tine augmente, plus les vitesses diminuent. Ce phénomene est justement recherché puisque la
prochaine étape consiste a ajouter une couche « rapide » d’AIN qui a pour conséquence d’aug-
menter les vitesses. Or, pour espérer mettre en évidence un phénomene de confinement des
ondes Shear Horizontal et Rayleigh, leurs vitesses doivent rester inférieures aux vitesses des
ondes de volume (vg;_ry dans le cas d’une onde de type Shear Horizontal et vpy_py pour une
onde de type Rayleigh). Le choix du platine est donc particulierement pertinent. L’épaisseur
optimale des électrodes se fait par anticipation des performances de la structure finale (onde
confinée, K? maximisé). Dans le cas présent, I’épaisseur a été fixée & une valeur de % =0,1, ce
qui équivaut a 170 nm.

En remplacant le platine par de 'or, les simulations ont montré un comportement parfaite-
ment similaire. L’or peut notamment offrir une simplification des réalisations expérimentales.
Indépendamment de la métallisation choisie, le confinement de 'onde de type Rayleigh a été
vérifié a partir de 2,3 pm d’AIN comme illustré dans la figure 3.28 (critere des 1%). Cette épais-
seur correspond a un rapport % de 1,3 et se situe donc dans la zone de stabilisation des vitesses

(partie (c) de la figure 3.27).

AIN (2,3um)

IDT (Pt)
170nm

LN-Y128

7

FIGURE 3.28 — Déplacement particulaire total (représentation 3D) dans la structure
AIN/IDT(Pt)/LN-Y128

3.3.2 Les résultats expérimentaux avec AIN/IDT(Pt)/LN-
Y128

Pour démontrer expérimentalement ces prédictions, des résonateurs synchrones ont été réa-

lisés (figure 3.29a). Les IDTs en platine de longueur d’onde 1,7 um et d’épaisseur 170 nm ont
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été fabriqués par lithographie électronique (résine négative) et gravure IBE. Avec une valeur
de rapport d’aspect " de 0,4, loin des dispositifs standard, ces réalisations ne sont pas aisées.
La micrographie MEB montre une importante rugosité des flancs qui est probablement
due a la qualité du dépot de platine (dépot non optimisé) ou a un redépot lors de la gravure
(figure 3.29b). Les caractérisations électriques ont toutefois permis d’identifier les ondes Shear
Horizontal et Rayleigh, respectivement a 1251 M Hz et 1567 M H z. Les vitesses correspondantes
sont en parfait accord avec les valeurs numériques et ont été reportées sur la partie (a) de la

figure 3.27 (symboles carrés).

% LN-v128 7

i

i

FIGURE 3.29 — IDTs en platine réalisés sur LN-Y128: (a) Design du résonateur synchrone (b)
Micrographie MEB

Dans l'optique de prouver le confinement de I'onde de type Rayleigh, une croissance de
2,5 wm d’AlIN a tout d’abord été réalisée sans chauffage intentionnel (parametres du tableau 2.1).
Si les deux ondes sont toujours identifiables, les vitesses mesurées different de celles attendues
théoriquement (symboles ronds sur la partie (c) de la figure 3.27). Cet écart s’explique certai-
nement par la faible qualité cristalline de I’AIN déposé avec ces parametres.

Les micrographies MET et le cliché de diffraction montrent une croissance colonnaire de
I"AIN selon la direction (002) (figure 3.30). Une géométrie trapézoidale avec une inclinaison des
flancs de I’électrode de 45° et une légere gravure du substrat (27nm) sont également visibles
sur la figure 3.31.

Au vu de la forme des électrodes, les colonnes d’AIN prennent naissance sur les flancs et
finissent par se rejoindre. Il en résulte une densité de matiere plus faible au niveau des jonctions

(figure 3.32).

7. Rapport entre I’épaisseur et la largeur des doigts.
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LN-Y128 e LN-Y128 |
(a) (b)

FIGURE 3.30 — Analyses MET de la structure AIN/IDT(Pt)/LN-Y128: (a) Micrographies MET
(b) Cliché de diffraction

FIGURE 3.32 — Micrographies MET du dép6t d’AIN dans la structure AIN/IDT(Pt)/LN-Y128
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La cartographie X élémentaire confirme d’ailleurs ’absence d’aluminium et d’azote dans
ces zones (figure 3.33). Les constantes élastiques utilisées en simulations ne sont donc pas
représentatives du dépot d’AIN expérimental, ce qui peut expliquer la différence de vitesse

observée.

FIGURE 3.33 — Cartographie X élémentaire du bicouche AIN/IDT(Pt)/LN-Y128 (A = 1,7 um)

Dans l'objectif d’améliorer la croissance d’AIN, un dépot (3,2 um) a été réalisé par F. Bartoli
dans le bati con¢u au laboratoire et évoqué au chapitre 2. La résistance chauffante proche de
I’échantillon a permis de réaliser le dépot a une température de 380°C' et une croissance de bien
meilleure qualité a été obtenue. En effet, le tracé rocking curve de 'orientation (002) montre
une FWHM de 2,4°; et ce, alors que la croissance a lieu sur des IDTs. Lors des caractérisations
électriques, une augmentation significative des vitesses a été mesurée, les rapprochant ainsi des
prévisions théoriques. Les valeurs ont été reportées dans la partie (c¢) de la figure 3.27 (symboles
triangles).

L’absence de coincidence parfaite des vitesses théoriques et expérimentales, n’exclut cepen-
dant pas l'obtention du confinement des ondes. D’apres le graphe de la figure 3.34a, aucun
changement n’est observable sur le signal S1; en présence de ’élastomere Solaris en surface. De
plus, une grande sensibilité en température a été observée (figure 3.34b). De maniére similaire
aux résultats du chapitre 2, la valeur élevée du TCF est difficile a interpréter. Néanmoins, le
résonateur basé sur la structure AIN/IDT(Pt)/LN-Y128 peut étre utilisé comme capteur de

température.
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FIGURE 3.34 — Caractérisation de la structure AIN(3,2 um)/IDT(Pt)/LN-Y128: (a) Preuve du
confinement (b) Sensibilité en température

3.3.3 L’étude numérique de la configuration ligne a retard

Le cas du bicouche AIN/IDT(Pt)/LN-Y128

Au-dela de la configuration résonateur sur LN-Y128, limitée par le facteur de qualité, il est
possible de s’interroger sur la faisabilité de la structure en configuration ID-tag. La zone sans
métallisation entre 'IDT et les réflecteurs, aussi appelée gap, risque de ne pas guider 'onde
puisque les conditions théoriques ne sont plus satisfaites. Pour vérifier cette hypothese, une
configuration 2D de type ID-tag a été simulée a l'aide de Comsol Multiphysics (figure 3.35).
Pour éviter les réflexions en fond de substrat, des conditions PML (Perfectly Matched Layer)
ont été utilisées. Comme observé sur la figure 3.35a, a la sortie de 'IDT, 'onde fuit dans le

volume et n’est pas guidée jusqu’aux récepteurs.

Pour pallier ce probleme, une couche de métal épais pourrait étre déposée dans le gap afin
d’assurer le guidage de 'onde. Celui-ci se ferait cependant au détriment de la qualité du signal
(pertes de propagation importantes). Pour le moment, il n’a pas été possible d’implémenter
un parametre de pertes basé sur des données expérimentales afin de poursuivre cette étude.
L’utilisation de la structure a IDTs connectés évoquée a la section 3.2 permettrait peut étre de
compenser les pertes introduites par la couche guidante. Une étude numérique et expérimentale

pourrait étre envisagée.
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Le cas du tricouche AIN/ZnO/LN-Y128

Il parait alors important d’étudier la structure tricouche AIN/ZnO/LN-Y128 sur ce méme
point. En effet, il a été annoncé a plusieurs reprises que 1'un des objectifs a plus long terme est
d’utiliser la structure ID-tag pour assurer une identification des capteurs lors de détections mul-
tiples. D’apres la figure 3.35b, le guidage de 'onde entre 'IDT et les réflecteurs est bien visible.
Il s’explique notamment par la présence de ZnO qui assure une continuité entre les doigts. La
structure tricouche est donc intéressante pour les configurations ID-tags et le principe d’iden-
tification. Une étude plus approfondie pourrait étre menée afin de vérifier expérimentalement

ces prévisions numériques.

N RE AN T oo AN e m==
2 T
E LN-Y128 i E E LN-vi28 E
AN I ' i AIIN- 3N ,I b '_ A
Y o R I
LN-Y128 LN-Y128
(a) (b)

FIGURE 3.35 — Déplacements particulaires en configuration ID-tag: (a) Pour une structure
bicouche AIN/IDT(Pt)/LN-Y128 (b) Pour une structure tricouche AIN/ZnO/LN-Y128

3.3.4 Les perspectives

Plusieurs pistes peuvent étre envisagées pour une étude plus approfondie des structures
bicouches :

— une optimisation pratique (parametres de dépot) et théorique (extraction des constantes
réelles, modélisation d’une couche de densité inhomogene) de la couche d’AIN.

— T'utilisation d’électrodes en cuivre afin de limiter les pertes. La densité plus faible du
cuivre par rapport au platine, impose cependant une épaisseur plus importante des IDT's.
Des premiers dispositifs ont déja pu étre réalisés (figure 3.36).

— le choix d’une couche supérieure moins « rapide », comme le SCAIN pour ne pas atteindre

les vitesses des ondes de volume dans la structure finale [179].
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FIGURE 3.36 — Micrographies MET de la structure AIN/IDT(Cu)/LN-Y128
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3.4 L’amincissement du substrat

L’un des objectifs majeurs de ce travail de these est la réalisation d’un capteur de tempéra-
ture ultrafin. Or, jusqu’a présent des substrats de 500 um d’épaisseur ont été utilisés. La suite
logique consiste donc a travailler avec des substrats amincis de l'ordre de quelques dizaines de

micrometres pour assurer le caractere « imperceptible ».

3.4.1 Les membranes

En premiére approche, un procédé de membranes (30 um) de niobate de lithium « rela-
chables » a été envisagé. Plus exactement, les substrats ont été réalisés par amincissement et

collage partiel par FEMTO-Engineering selon le schéma de la figure 3.37.

1) Substrat de LN-Y128 (4 pouces,
LN-Y128 500pm).

2) Dépbt structuré d'Al en face arriére.

3) Dépbt Au/Cr en face arriére.

4) Collage par thermocompression au
support de Si préalablement recouvert
d'un dépdt Au/Cr.

Réalisé par FEMTO-Engineering

Si

5) Amincissement du LN-Y 128 jusqu'a
30pm.

6) Réalisation des dispositifs SAW par
lithographie et gravure.

Libération des membranes par
procédé de découpe.

Réalisé a I'lJL

FI1GURE 3.37 — Etapes de fabrication des membranes amincies de LN-Y128

Les différentes étapes de fabrication des dispositifs SAW (enduction, lithographie, dépot, etc.)
ont été réalisées avec succes sur les membranes. En revanche leur libération par procédé de dé-
coupe a posé probleme. En effet, en raison du dépot Au/Cr en face arriere des membranes et

du collage par thermocompression, certaines zones des membranes se sont fixées au support de
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silicium (croix rouge sur la figure 3.37) rendant ainsi le détachement impossible. Une libération
par gravure chimique du silicium est toutefois envisageable, a condition de la réaliser avant la
fabrication des dispositifs pour éviter la dissolution des couches supérieures (ZnO). Les quelques
membranes ainsi récupérées n’ont malheureusement pas pu étre exploitées. En effet, au vu de
leurs petites dimensions (4 X 5mm?) et de leur tres faible épaisseur (30 um), ces membranes
sont difficiles a manipuler en ’absence de technologie dédiée. A priori prometteur, ce procédé

a finalement été abandonné en raison du cout et du temps de développement qu’il engendre.

3.4.2 Les wafers autosupportés

Pour pallier les difficultés rencontrées avec la configuration membranaire, des wafers auto-
supportés de niobate de lithium (125 um et 60 um) ont été utilisés. Ainsi, aucun procédé de

libération n’est nécessaire apres la fabrication.

Les wafers de NanoLN : rugosité en face arriere trop faible

Les premiers wafers (3 pouces) ont été commandés chez NanoLLN (Chine). Moyennant cer-
taines précautions (au moment du collage, lors des dépots, lors de I'enrésinement, etc.), ils ont
été découpés en morceaux de 10 x 15mm? a l'aide d’une scie & fil et des dispositifs SAW ont

pu étre réalisés (figure 3.38).

10mm

FIGURE 3.38 — Dispositif SAW (IDTs en aluminium, A = 10, 15 gm) sur un substrat LN-Y128
autosupporté d’épaisseur 125 um

Les caractérisations électriques de ces dispositifs mettent en évidence I'importance de ’état
de surface (rugosité en face arriere) des substrats. En effet, les nombreux pics parasites du graphe
de la figure 3.39 sont dus a des réflexions des ondes de volume sur la face inférieure du LN-Y128.

Les mesures par AFM montrent d’ailleurs une rugosité de surface de la face arriere presque 8
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fois inférieure aux spécifications utilisées pour les substrats de 500 pm d’épaisseur (43 nm au lieu
de 326 nm). De plus, un profil structuré (lignes) apparait clairement contrairement au substrat
de 500 pm ou le relief est aléatoire (figure 3.40). Cette différence s’explique certainement par le

processus d’amincissement (polissage mécanique).

log(IY )

_ 1
200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100
Fréquence (MHz)

FIGURE 3.39 — Admittance |Y;;| d’'un dispositif SAW aminci (A = 10, 15 um)

(b)

FIGURE 3.40 — Topographie (2D a gauche et 3D a droite) de la face arriere d’'un substrat de LN-
Y128: (a) Avec une épaisseur de 125 pm (rugosité moyenne de 43nm) (b) Avec une épaisseur
de 500 um (rugosité moyenne de 326 nm)

L’ajout des couches minces de ZnO et d’AIN ne permet pas de limiter la propagation des
ondes de volume puisque les réflexions sont toujours visibles (figure 3.41a). De méme, 'uti-
lisation d’'un absorbeur en face arriere n’influence que tres peu les réflexions. Le dépolissage
manuel (jusqu'a 500 nm de rugosité), quant a lui, atténue les réflexions mais ne les supprime
pas (figure 3.41b). Ces pics parasites sont particulierement génants pour l'identification des
ondes. Par conséquent, un fournisseur proposant des wafers avec un dépolissage plus adapté a

été sélectionné.
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FIGURE 3.41 — Admittance |Y;;| d’'un dispositif SAW aminci (A = 10,15 pum): (a) En pré-
sence des couches supérieures (b) Avec différentes techniques d’atténuation des réflexions. Pour
davantage de lisibilité, les courbes ont été volontairement décalées.

Les wafers de Yamaju: résultats concluants

Moyennant un cout d’achat légerement plus élevé, des substrats amincis (125 um et 60 um)
dont le polissage en face arriere est maitrisé (rugosité entre 200 et 500nm) ont été com-
mandés chez Yamaju (Japon). Les dispositifs SAW ont été réalisés par lithographie optique
(A =4,4 um) avec des électrodes en aluminium d’épaisseur 150 nm (figure 3.42).

Les dépots des couches minces ont été effectués par pulvérisation cathodique magnétron

selon les recettes du tableau 2.1 (figure 3.43).

10mm

o

FIGURE 3.42 — Dispositif SAW (IDTs en aluminium, A = 4,4 um) sur un substrat LN-Y128
autosupporté d’épaisseur 60 um
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If' 200pm

FIGURE 3.43 — Dispositif WLAW (IDTs en aluminium, A\ = 4,4 pm) sur un substrat LN-Y128

autosupporté d’épaisseur 60 um

Des résultats importants ont ainsi été obtenus:

— un bon accord fréquentiel entre théorie et expérience (figures 3.44a et 3.44b).

— une résistance des substrats amincis aux conditions de dépots. A priori, ils auraient pu

se déformer voire se casser en raison des contraintes imposées par les couches minces

(dues aux phénomenes de dilatation thermique par exemple).

— un confinement de 'onde WLAW grace au test de 1’élastomere Solaris. En effet, une

superposition des courbes est observée (figure 3.45).
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FIGURE 3.44 — Admittance |Yj;| d’'un dispositif SAW aminci: (a) Résultats numériques (b)

Résultats expérimentaux
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FIGURE 3.45 — Coefficient de réflexion |Sy;| en présence d’un absorbeur : preuve du confinement

de 'onde WLAW

A ce stade, une étape clé du projet est validée puisqu’un dispositif WLAW aminci (<70 um
au total) a été fabriqué. Plus exactement, il est basé sur la structure AIN(8 um)/ZnO(1 um)/LN-
Y128(60 pum) et fonctionne aux alentours de 868 M Hz. En revanche, les valeurs du facteur de
qualité compromettent 'interrogation a distance en configuration résonateur. Pour cette raison,
la coupe Z du niobate de lithium a été choisie pour la suite et les résultats sont présentés a la

section suivante.
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3.5 Les résonateurs sur substrat LN-Z

3.5.1 L’intérét de la coupe Z pour les structures WLAW

La coupe Z du niobate de lithium est largement utilisée dans le domaine optique mais est peu
répandue pour les applications SAW. Elle présente cependant un fort intérét pour les travaux
sur les structures WLAW, notamment grace a:

— son coefficient de couplage 10 fois plus faible que celui de la coupe Y+128° (K? =
0,53%). Ainsi, a facteur de mérite @ x K? constant, le facteur de qualité est augmenté
et 'interrogation a distance favorisée.

— ses parametres de mailles particulierement adaptés a la croissance de ZnO [180, 152].

— sa vitesse de propagation (selon la direction X) comparable a celle de la coupe Y+128°
(vpn—z = 3798 m/s) [36]. Ainsi, elle peut étre utilisée comme couche « rapide » inférieure

pour I'empilement WLAW.

3.5.2 Les modélisations numériques

Les simulations mettent en évidence la présence d’une onde de volume a une fréquence
proche de 'onde de Rayleigh qui peut expliquer le manque d’intérét porté a cette coupe pour
les applications SAW (figure 3.46). Néanmoins, apres 'ajout des couches de ZnO et d’AIN, une
onde de type Rayleigh est visible (onde WLAW). La coupe Z a donc certainement du potentiel
en configuration WLAW.

—LN-Z
ZnO(2um)/LN-Z
——— AIN(8um)/ZnO(2um)/LN-Z

log(|Y,) (ua)

[
Rayleigh [
SH

1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100
Fréquence (MHz)

FIGURE 3.46 — Admittance |Y7;| simulée pour une structure AIN/ZnO/LN-Z (A = 4,4um)
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Pour valider les épaisseurs des couches supérieures (ZnO et AIN), une étude similaire a celle
réalisée précédemment avec la coupe Y+128° a été menée. L’épaisseur de la couche d’AIN a
d’abord été fixée a 8 um (afin d’assurer un confinement), et celle de ZnO a été variée entre
100nm et 3 um. Pour des faibles valeurs de ZnO (<1,3 um), 'onde WLAW n’est pas claire-
ment identifiable. Cependant, en fixant la valeur de ZnO a 2 um et en utilisant le critere de
confinement des 1%, les résultats montrent qu’une épaisseur de 6 um d’AlN est suffisante pour
confiner I'onde de type WLAW (figure 3.47). Une structure parfaitement similaire a celle de la
coupe Y+128° peut donc étre étudiée.
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—— AIN(2um)/ZnO(2um)/LN-Z %
20 AIN(Bum)/ZnO(2um)/LN-Z 14
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Déplacement particulaire (u.a.) 2pm  6um

FIGURE 3.47 — Déplacement particulaire total (représentation 1D a gauche et 2D a droite)
dans la structure AIN/ZnO/LN-Z en fonction de I'épaisseur d’AIN

3.5.3 Les résultats expérimentaux sur LN-Z massif
Les designs de résonateurs a fort facteur de qualité

Au vu des résultats numériques, 'utilisation de la coupe Z semble particulierement promet-
teuse pour atteindre des facteurs de qualité élevés. Ces valeurs peuvent encore étre améliorées
grace a un design optimisé. En effet, une expérience préliminaire réalisée a partir d'un réso-
nateur synchrone en aluminium (A = 6,5 um, 200 doigts et 200 réflecteurs de chaque c6té) a
permis d’augmenter significativement la valeur de Q (de 600 & 1400), et ce, en supprimant par
gravure les busbars qui court-circuitent les réflecteurs (figure 3.48).

Des designs optimisés pour un fonctionnement aux alentours de 868 M Hz (A = 4,4 pm) ont

donc été proposés par le Pr. S. Zhgoon a la suite d'une étude paramétrique. En se basant sur ces
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résultats, un masque de lithographie optique avec différentes variations a été réalisé. Il comporte
des résonateurs synchrones avec 40 ou 200 doigts, 400 réflecteurs déconnectés de part et d’autre
et différents taux de métallisations (60%, 70% et 80%). Malgré la dispersion technologique,
des valeurs expérimentales de Q) jusqu’a plus de 3000 ont été obtenues. Ces dernieres restent
largement supérieures a celles mesurées avec la coupe Y+128°. Pour aller encore plus loin en

matiere de design, des géométries incluant des cavités pourraient étre imaginées [181].

014 | —— Réflecteurs connectés
L — Réflecteurs déconnectés
0,12 | {\Q=1400
L |
| Réflecteurs Réflecteurs
0,10 |- ‘\ p ) h
connectés déconnectés
| |

Re(Y,,)

0,02 - | &//

570 572 574 576 578 580 582 584 586 588 590

Fréquence (MHz)

(a) (b) (c)

FIGURE 3.48 — Importance du design sur la valeur de Q: (a) Evolution de #(Y1;) dans le cas
d’un dispositif SAW (A = 6,5 um) (b) Réflecteurs connectés (c) Réflecteurs déconnectés

L’impact des couches du WLAW

L’ajout des couches de ZnO et d’AIN (avec les recettes standard du tableau 2.1) a cependant
un impact conséquent sur les valeurs de Q (figure 3.49). En effet, pour un design avec 40 doigts,
400 réflecteurs de part et d’autre et un taux de métallisation réel de 46%, le facteur de qualité
est divisé d'un facteur 5 apres l'ajout du ZnO (de 2384 a 428). Il reste ensuite du méme
ordre de grandeur apres addition d’AIN (de 428 & 333). Ces résultats ne sont pas surprenants
puisque les designs avaient été optimisés pour une configuration sur niobate de lithium seul.
Il faudrait envisager une étude de design incluant le tricouche, et ce, pour chaque épaisseur
de couche utilisée. Cette optimisation nécessite cependant plusieurs itérations de fabrication
expérimentale, d’extraction de parametres et d’ajustement afin de limiter I'influence du procédé

de dépot des films. Elle n’a donc pas été traitée au cours de cette these.
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FIGURE 3.49 — Etude d’'un dispositif WLAW (X = 4,4 um) réalisé a partir d’un design optimisé
(40 doigts, 400 réflecteurs déconnectés de part et d’autre et un taux de métallisation réel de
46%) : (a) Evolution de R(Y7;) (b) Dispositif expérimental

Le confinement et la sensibilité en température

Le confinement, prédit numériquement dans la structure WLAW, a été vérifié expérimen-
talement avec le test du Solaris. D’apres la figure 3.50a, la présence de I’élastomere en surface
ne perturbe pas la réponse |Si;| de 'onde de type Rayleigh qui peut donc étre qualifiée d’onde
WLAW. De plus, la structure présente une sensibilité en température (figure 3.50b). Ainsi, la
coupe Z a permis d’obtenir des résultats expérimentaux similaires a ceux de la coupe Y+128°.

Le développement d’un capteur de température avec cette coupe est donc tout a fait justifié.
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FIGURE 3.50 — Caractérisation de la structure AIN(8 pm)/ZnO(2 um)/LN-Z: (a) Preuve du
confinement (b) Sensibilité en température
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L’optimisation du dépét de ZnO sur LN-Z

La coupe 7Z présente également l'avantage de faciliter la croissance du ZnO. En effet,
H. Yamamoto et al. ont réalisé des dépots sur différentes coupes du niobate de lithium et les

meilleurs résultats sont obtenus pour l'orientation Z [152]. Une croissance épitaxiée (correspon-

dant & une FWHM de 0,08°) est méme possible [153].

Le dépot réalisé dans le bati de pulvérisation DP650 avec les parametres optimisés pour la
coupe Y+128° a savoir avec le couple (300°C, 3 x 1073 mbar), (se référer a la section 2.4.4)
donne de tres bons résultats. L’étude par diffraction X conduit a une FWHM de 0,61° ce qui
traduit une tres faible dispersion des grains et donc une bonne cristallisation (figure 3.51a). Les
micrographies MET confirment d’ailleurs ce résultat puisque le cliché de diffraction comporte
uniquement des taches ponctuelles a I'image d’un monocristal (figure 3.52). La croissance étant
colonnaire (figure 3.51b) avec des grains de taille homogene (100 nm), il est possible de parler
de structure hétéro-épitaxiée. Le cliché réalisé au niveau de I'interface met en évidence la super-
position des taches de diffraction des deux matériaux et valide cette relation d’hétéro-épitaxie.

Enfin, 'homogénéité chimique du film est vérifiée par la cartographie X (figure 3.53).

Conformément aux attentes, la coupe Z du niobate de lithium permet donc d’obtenir des

dépots de couches minces de tres bonne qualité.
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FIGURE 3.51 — Caractérisation d’un dépot de ZnO sur un substrat LN-Z: (a) Analyse DRX de
l'orientation (002) en configuration rocking curve (b) Micrographie MET
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F1GURE 3.52 — Image haute résolution et clichés de diffraction correspondant pour un dépot
de ZnO sur un substrat LN-Z

FIGURE 3.53 — Cartographie X élémentaire de la structure ZnO/LN-Z

3.5.4 Les dispositifs SAW et WLAW sur LN-Z aminci

Pour répondre au critere ultrafin, un travail similaire a celui de la coupe Y+128° a été
effectué sur la coupe Z en utilisant les substrats amincis fournis par Yamaju (Japon). Un
SAW fonctionnant aux alentours de 868 M Hz a été réalisé par lithographie optique (IDTs en
aluminium) sur un substrat autosupporté de 60 um d’épaisseur (figure 3.54). Les couches minces
de ZnO et d’AIN ont été déposées par pulvérisation cathodique (recettes du tableau 2.1)®. Les

caractérisations électriques sont données dans la figure 3.55.

Impact des couches sur le facteur de mérite: Avant les dépots, les valeurs expérimen-
tales de Q et K? sont respectivement de 2860 et 0,07% et conduisent donc & un facteur de

mérite (produit @ x K?) de 2,0. Ce dernier est réduit & 1,19 aprés la croissance de ZnO et

8. Le dépot de ZnO qui a conduit aux performances remarquables de la section précédente n’a pas été utilisé
ici puisqu’il impose une température de substrat (300°C) et rend donc le principe de masquage des zones de
connexion délicat. L’adhésif Kapton ne résisterait certainement pas.
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FIGURE 3.54 — Dispositif SAW (IDTs en aluminium, A = 4,4 um) sur un substrat LN-Z
autosupporté d’épaisseur 60 um
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FIGURE 3.55 — Etude d'un dispositif WLAW AIN/ZnO/LN-Z aminci (A = 4,4 um): (a) Evo-
lution de 'admittance |Yj;| (b) Dispositif expérimental
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d’AIN. La diminution drastique de la valeur de Q en présence des couches n’influence donc
que partiellement le facteur de mérite. Ainsi, I'ajout des couches change fortement le mode de
propagation des ondes mais n’introduit pas de pertes excessives. Comme il a déja été évoqué,

un travail de design peut donc étre effectué pour améliorer le facteur de qualité.

Puissance re-rayonnée: D’apres A. Shvetsov et al., les performances des dispositifs lors
d’une interrogation a distance par une antenne parfaitement adaptée sont directement liées a la
puissance qu’ils re-rayonnent [182]. Cette derniére s’exprime comme le rapport entre 1'énergie
fournie a l'antenne et I’énergie maximale accumulée par le dispositif (équation 3.2):

8
K.
P= (3.2)

(1+&)
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ou K, est estimé selon K, = §K2.

Ce critere est particulierement important pour les travaux de ce projet puisque l'objectif
est de placer le dispositif dans un environnement a fortes pertes électromagnétiques: le corps
humain.

Ainsi, a partir du graphe 3.56, le dispositif WLAW aminci de facteur de mérite 1,19 a une
énergie re-rayonnée d’environ 23% lorsqu’il est connecté a une antenne parfaitement adaptée.

Son interrogation a distance peut donc étre envisagée.

P (%)

FI1GURE 3.56 — Evolution de la puissance re-rayonnée en fonction du produit @) x K.

En résumé, la coupe Z du niobate de lithium permet d’obtenir des valeurs de facteur de
qualité élevées et une tres bonne croissance du ZnO. L’ajout des couches supérieures s’accom-
pagne d’une baisse des valeurs de (Q mais celles-ci restent tres satisfaisantes. Une structure
WLAW amincie a ainsi été obtenue et son facteur de mérite (Q x K?) est compatible avec une

interrogation sans fil.
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3.6 Conclusion du chapitre

Dans ce chapitre, différentes améliorations de la structure autoprotégée ont été présentées.
Elles ont pour objectif commun 'optimisation des performances du capteur. A travers ce che-

minement, plusieurs résultats originaux ont été obtenus.

Dans un premier temps, l'intérét du diamant comme couche supérieure d’'un multicouche
WLAW a été investigué. Les modélisations ont fait apparaitre deux résultats importants:

— premierement, l'utilisation d’une couche tres dure comme le diamant permet d’obtenir
un confinement de 'onde avec une épaisseur de la couche supérieure plus faible que dans
le cas de I’AIN étudié au chapitre 2 (2,5 um au lieu de 6 um).

— de plus, il est possible de « repousser » ’onde confinée dans le monocristal inférieur et
donc d’envisager une réduction des pertes.

Dans le cadre d’une collaboration avec le LSPM, des dépots de NCD a basse température -et
relativement fins pour l'instant- ont été réalisés sur des dispositifs SAW a base de LN-Y128
et recouverts d’une couche de ZnO. L’étude est a poursuivre pour vérifier expérimentalement
I'impact des dépots de NCD lors des caractérisations électriques et espérer vérifier le confinement
des ondes dans une structure WLAW & base de diamant. Les premiers résultats ont néanmoins

déja pu étre valorisés [183, 184].

Une structure originale de ligne a retard basée sur des IDTs connectés a été étudiée en détail
et comparée a une configuration ID-tag standard équivalente. La connexion de plusieurs IDT's
permet non seulement de créer un code utile pour I'identification du capteur lors des détections
multiples, mais aussi d’atteindre des niveaux de signaux élevés grace a 'utilisation avantageuse
de transmissions directes.

Cette configuration est intéressante pour augmenter la distance d’interrogation lors des
mesures sans fil. De plus, elle a un réel intérét pour les structures faiblement couplées a base de
substrats adaptés a la haute température (LGS), ou l'identification par code est normalement
tres difficile. La configuration est également intéressante pour les structures WLAW ou les
pertes de propagation sont importantes.

Enfin, au travers de cette étude, un résultat surprenant sur le niobate de lithium a été
obtenu : I'utilisation de dispositifs jusqu’a 600°C' pendant une durée de 45 minutes. Ces travaux

ont déja pu étre valorisés [185].
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La section suivante a traité de I'opportunité d’obtenir des ondes confinées dans une structure
bicouche a métallisations épaisses et lourdes, avec pour objectif de simplifier 'optimisation des
dépots des couches minces. Cette possibilité a été proposée théoriquement par P. Nicolay et
N. Naumenko sur un empilement AIN/IDT(Pt)/LN-Y128 et a été démontrée expérimentalement
pour la premiere fois dans ce travail a partir d’'un résonateur a 2,18 GH z, qui présente en outre
un TCF élevé de -142ppm/°C'. Cette structure est donc particulierement pertinente en tant
que capteur de température.

L’extension des structures bicouches aux configurations ID-tags est a poursuivre. En effet,
les premieres simulations numériques ont montré la nécessité d’introduire un plan métallisé
dans le gap pour assurer le guidage de 'onde. La démonstration expérimentale n’a cependant
pas été réalisée et les pertes n’ont pas été estimées.

Enfin, pour tirer pleinement profit de la structure bicouche, d’autres matériaux (électrodes
en or ou en cuivre, couches de ScAIN) ont fait 'objet d’études préliminaires et constituent une

perspective de travail.

L’utilisation de substrats amincis autosupportés a permis de réduire 1’épaisseur des dispositifs
et ainsi de respecter le caractere imperceptible visé dans ce projet. Des précautions particu-
lieres lors de 'achat (rugosité en face arriere) et de la fabrication (collage, masquage, etc.)
sont toutefois nécessaires. Une structure WLAW inférieure a 70 um d’épaisseur totale et basée
sur 'empilement AIN/ZnO/LN-Y128 a ainsi été obtenue. Les valeurs de QQ associées risquent

cependant de limiter son interrogation a distance.

Pour améliorer ce dernier point, la coupe Z du niobate de lithium a été étudiée. Généralement
peu utilisée pour les applications SAW, elle semble pourtant prometteuse pour 1'étude des
résonateurs. Elle offre en effet une augmentation du facteur de qualité en raison de son faible
couplage. De plus, elle facilite la croissance de la couche de ZnO grace a une relation d’hétéro-
épitaxie favorable. Un dépot optimisé exhibant une rocking curve de 0,61° a d’ailleurs été
démontré.

Une optimisation du design du résonateur (déconnexion et augmentation du nombre de
réflecteurs, variation du taux de métallisation et du nombre de doigts dans I'IDT central) a
permis d’obtenir des facteurs de qualité de 1500 a plus de 3000, sur LN-Z massif ou aminci.

Enfin, une structure AIN(8 um)/ZnO(2 pm)/LN-Z(60 um) autosupportée et amincie a été
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obtenue expérimentalement. Apres le dépot des couches de ZnO et d’AIN, il s’en suit une baisse
significative du facteur de qualité, tandis que, de maniere intéressante, la figure de mérite Q x K?
chute uniquement de 2 a 1,19. Cette évolution traduit donc davantage un changement du mode
de propagation dans la structure multicouche que ’ajout de fortes pertes par les dépots.

Un capteur autoprotégé, imperceptible et de facteur de qualité satisfaisant a donc été obtenu
et a permis de valider une étape importante du projet. Ainsi, au vu de ses performances, son

interrogation a distance peut étre envisagée dans le chapitre suivant.
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4. Antennes étirables pour l'interrogation a
distance du capteur ultrafin

Le chapitre précédent a permis de démontrer la faisabilité d’un capteur de température
ultrafin a base d’un résonateur a ondes confinées sur la coupe LN-Z. L’autre étape essentielle
dans I’élaboration du capteur sans fil « prét a tatouer » est la fabrication des antennes étirables

pour l'interrogation a distance.

Un état de l'art des antennes dédiées a I'environnement du corps humain est tout d’abord
proposé. Les généralités des télétransmissions avec un capteur passif sont également énoncées.
Ce chapitre aborde ensuite la modélisation et la réalisation d'une antenne dipole ultrafine et
étirable dans la bande de fréquence a 868 M H z, respectivement grace a un modele FEM et a
la technique du transfer printing. Enfin, ’objectif final, a savoir, I'interrogation a distance d’un

capteur sans fil, ultrafin et étirable est présenté.
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4.1 Les antennes pour ’environnement du corps humain

4.1.1 Le contexte
Les modes de communication

Avec 'essor des objets connectés, les technologies sans fil suscitent un grand intérét. Plus
précisément, la réalisation d’antennes pour I’environnement du corps humain devient particu-
lierement pertinente et différents scénarios d’interrogation a distance sont possibles :

— une communication entre un dispositif a la surface du corps et une station externe

(scénario recherché dans ce projet)
— une communication entre plusieurs dispositifs placés en surface du corps
— une communication entre un dispositif implanté et un autre en surface

— une communication entre un dispositif implanté et une station externe

Les fonctionnalités recherchées

Comme cela a déja été évoqué au chapitre 1, la souplesse et 1’étirabilité des dispositifs sont
indispensables pour compenser les mouvements du corps humain et assurer une bonne intégra-
tion a la surface de la peau. Une stabilité électrique et mécanique est également recherchée. Le
choix du substrat semble donc crucial dans la fabrication des antennes. Un matériau a faibles
pertes est a privilégier de sorte a augmenter 'efficacité de 'antenne lorsqu’elle est placée sur le
corps humain. Enfin, la discrétion du dispositif est demandée pour minimiser son influence sur

la vie quotidienne des utilisateurs et ainsi faciliter son acceptation.

4.1.2 Les techniques de fabrication des antennes souples et

étirables

De facon conventionnelle, les antennes sont réalisées a partir d’un substrat diélectrique et
d’une métallisation rigide. Elles sont donc inadaptées pour une application sur la peau. Pour
répondre au critere de flexibilité, le substrat peut étre aminci ou remplacé par un textile. Le
critere d’étirabilité quant a lui, peut étre assuré par des matériaux ou des structures extensibles
de telle sorte a compenser les déformations du corps humain. Ces approches, caractéristiques

du domaine de I’électronique souple, ont déja été abordées au chapitre 1 et s’appliquent parfai-

150 / 224



4. ANTENNES ETIRABLES POUR L'INTERROGATION A DISTANCE DU CAPTEUR ULTRAFIN

tement au cas des antennes. Ainsi, les méthodes de fabrication des antennes souples et étirables

les plus répandues sont présentées ici.

Les antennes brodées sur textile

De facon générale, les antennes qui utilisent un textile en guise de substrat présentent
non seulement une résistance a la déformation mais possedent également une bande passante
relativement large du fait de la faible constante diélectrique du tissu [186]. P. Salonen et al. ont
démontré que 'inhomogénéité de I'épaisseur du textile n’influencait que tres peu la fréquence
de résonance des antennes [187]. En plus du substrat en tissu, il est possible de remplacer les
métallisations classiques par des fibres conductrices afin de broder le motif. Ces fibres peuvent
par exemple étre obtenues:

I accroché

— par « greffage chimique », comme dans le cas du polymere conducteur PAni
a des fibres de coton [188]
— par enrobage de fibres textiles avec une solution aqueuse contenant des nanotubes de
carbone [189]
— en torsadant plusieurs fibres polymeres recouvertes de métal (figure 4.1a) [190, 191]
Le tissage des fibres (vitesse, compacité, tension du fil, taille du fil, etc.) influence les perfor-
mances de 'antenne, notamment en matiere de résistance mécanique. Lors d’une déformation

(pliage par exemple), 'extension des fibres conductrices est négligeable et la fréquence de réso-

nance des antennes sur textile est considérée comme stable.

Les antennes chargées en éléments conducteurs

En plus d’étre étirables, les élastomeres sont stables dans de nombreux environnements
(eau, chaleur, etc.) et peuvent donc étre utilisés en guise de substrat. Cependant, pour éviter la
mauvaise adhésion du métal en surface, différents éléments conducteurs peuvent étre intégrés
directement au polymere. L’introduction de particules carbonées dans les polymeres conduit
toutefois a une conductivité inférieure a celle des métaux, et ce, d’autant plus que le dispositif
est déformé [192]. Ce phénomene peut s’expliquer par la réorganisation des éléments conduc-
teurs a l'intérieur de la matrice lors d’une déformation. D’autres types de particules ont donc

été envisagés afin d’améliorer la valeur de conductivité. Des antennes basées sur des nanofils

1. Polyaniline
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d’argent intégrés au PDMS ou sur des flocons d’argent mélangés a une matrice en silicone ont

ainsi été réalisées (figure 4.1b) [193, 194].

Les antennes a métal liquide

L’idée consiste a remplir les canaux microfluidiques (généralement en PDMS) par un alliage
de gallium afin d’obtenir une grande résistance mécanique et une conductivité élevée. Il faut
cependant veiller a ne pas introduire d’air dans les canaux, sous peine de créer des discontinuités
dans le flux de courant et donc d’affecter les performances de ’antenne. Ce principe a été
largement étudié par 1’équipe du Pr. M.D. Dickey, notamment pour la réalisation d’antennes
dipdles [195].

Le caractere étirable des antennes a métal liquide reste cependant inférieur a celui du PDMS
seul, notamment a cause des fragilités en entrée et en sortie des canaux mais aussi a cause des
faiblesses aux interfaces de connexion entre les parties souples et rigides (connecteur électrique).

Des configurations hybrides avec différents élastomeres siliconés ont alors été imaginées
(figure 4.1c) [196]. Pour atteindre une souplesse encore plus importante, Y. Huang et al. ont
utilisé uniquement 1’Ecoflex et ont démontré qu’'une fréquence de résonance stable jusqu’a une
déformation de 50% pouvait étre obtenue avec un design en serpentin de rapport d’aspect

spécifique (entre 1 et 1,5) [197].

Les antennes a encre conductrice

L’impression a jet d’encre est également une technique intéressante pour la réalisation d’an-
tennes souples et légeres. Elle utilise différentes encres conductrices basées sur des nanoparti-
cules d’argent, de cuivre ou d’or. En plus d’étre rapide et économique, cette méthode s’applique
sur de nombreux substrats: PET (figure 4.1d) [198], Kapton [199] ou encore sur des fibres de
coton [200]. La qualité de I'impression dépend des propriétés de I'encre (viscosité, taille des

particules, etc.) mais aussi de la rugosité de surface du substrat.

Les antennes a métallisation en méandres

Les concepts de design des métallisations déja énoncés au chapitre 1 s’appliquent égale-
ment aux antennes. Ainsi, les lignes droites des antennes monopoles ou dipoles peuvent étre

remplacées par des serpentins, des méandres, des géométries fractales ou des structures en 3D
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(figure 4.1e). En plus d’étre étirables, ces structures offrent une certaine compacité [103, 201].
De plus, elles sont relativement économiques puisqu’elles peuvent étre réalisées par la technique

classique de photolithographie.

(a) ()

FIGURE 4.1 — Exemples de réalisations d’antennes souples: (a) Brodées sur textile [190] (b)
Chargées en éléments conducteurs [193] (c) A métal liquide [196] (d) A encre conductrice [198]
(e) A métallisation étirable [201]

Comparatif

Les caractéristiques des techniques de réalisations qui ont été abordées sont reprises dans le
tableau 4.1. Une fois de plus, un compromis est a trouver entre les propriétés expérimentales
et les performances de I’antenne.

Seule 'approche avec des conducteurs usuels en méandres permet de garder un bon niveau de
conductivité et donc un faible niveau de pertes (une obligation pour les capteurs sans fil passifs),
et ce, tout en gardant une bonne étirabilité. C’est pourquoi cette stratégie a été retenue dans

ce travail.

TABLEAU 4.1 — Caractéristiques des techniques de fabrication des antennes souples [202, 203]

Stabilité Cotit de Complexité

Méthode de fabrication Etirabilité Conductivité thermique fabrication de fabrication

Textile [204] moyenne moyenne faible moyen élevée
Métal liquide [195] élevée moyenne faible moyen élevée
Polymere conducteur élevée faible faible moyen moyenne
Encre conductrice [205] faible moyenne élevée faible faible
Meétallisation étirable moyenne élevée moyenne faible moyenne

En plus du caractere flexible et étirable, la miniaturisation des antennes est également un

point essentiel. Une solution est d’augmenter la fréquence de fonctionnement, ce qui conduit
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néanmoins a des difficultés de réalisation (taille des motifs). Une autre approche vise a utiliser
des substrats flexibles a constante diélectrique élevée obtenus par charge d’un polymere en

poudre de forte permittivité diélectrique (BaTiO3 par exemple) [206].

4.1.3 Les mesures de température a distance

Au chapitre 1, les capteurs de température du domaine de 1’électronique sur peau ont été
évoqués. Si ces derniers sont flexibles et/ou étirables, ils sont généralement peu adaptés a une
interrogation a distance. Certains groupes se sont alors concentrés sur 1’étude des antennes
associées aux capteurs de température. R. Colella et L. Catarinucci proposent une antenne
réalisée en impression 3D et combinée a la technologie RFID (figure 4.2a). L’antenne est donc
connectée a une puce électronique capable de mesurer la température. Le dispositif final est
relativement grand (80 x 34 x 5,6 mm?) et ne respecte pas les critéres d’étirabilité de ’élec-
tronique souple [207]. A. Vaz et al. ont également exploité le principe RFID en proposant un
dispositif totalement passif avec une grande précision (0,035°C') pour la gamme de température
du corps humain (35-45°C'). Les mesures expérimentales sur peau n’ont cependant pas été vé-
rifiées. De plus, le dispositif final n’est pas flexible (figure 4.2b) [208]. Enfin, J. Jeon et al. ont
proposé un capteur de température sans fil et totalement flexible (figure 4.2c). Il est constitué
d’une association de polymeres (PEO/PE) chargés de microparticules de nickel et d'une an-
tenne RFID totalement passive réalisée avec une métallisation en cuivre sur un substrat flexible
(PET) [209]. Le caractere étirable et les mesures dans l'environnement du corps humain n’ont

toutefois pas été abordés.

Velcro tape

(b) ()

FIGURE 4.2 — Exemples de capteurs de température basés sur la technologie RFID pour une
mesure dans environnement du corps humain: (a) Dispositif non passif et rigide [207] (b)
Dispositif passif et rigide [208] (c) Dispositif passif et flexible mais non étirable [209]
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Comme cela a déja été annoncé au chapitre 1, la technologie SAW a ’avantage de combiner
le caractere passif des dispositifs et une interrogation en champ lointain. Plusieurs équipes se
sont donc tournées vers ce principe pour la réalisation de capteurs de température sans fil. Une
configuration basée sur un arrangement de plusieurs résonateurs SAW a par exemple été propo-
sée par W. Buff et al. [210]. Toujours dans la méme optique, B. Liu et al. ont cherché a réduire
I'influence des perturbations apportées par I’environnement extérieur grace a un algorithme cor-
recteur [211]. Ainsi, la distance d’interrogation et la qualité du signal sont améliorées. L’étude
numérique a été complétée par des mesures expérimentales en température a ’aide d’un réso-
nateur quartz perturbé par un signal de méme fréquence et par un objet métallique obstruant
le chemin de propagation entre I’antenne d’interrogation et le dispositif interrogé. Plus encore,
des mesures a distance impliquant des organismes vivants ont été considérées. L’équipe de S.
Ballandras proposent par exemple une capsule ingérable (3,5 cm de long et 0,8 cm de rayon) a
I'intérieur de laquelle se trouve un dispositif SAW relié a une antenne dans le but de récupérer
la température du tube digestif [212]. Le dispositif est basé sur un résonateur quartz a fort
facteur de qualité (Q>8000) de sorte & compenser les pertes générées par les tissus organiques
(figure 4.3). Différents designs d’antennes ont d’ailleurs été étudiés par I. Antcev et al. pour
optimiser les mesures de température d’un résonateur SAW (a base de quartz) implanté dans un
tissu biologique. Des mesures jusqu’a une profondeur de 10 mm ont été réalisées [213]. Les cap-
teurs de température présentés ci-dessous nécessitent cependant ’encapsulation du dispositif.
De plus, les études menées avec les organismes vivants s’inscrivent dans une logique de dispo-

sitifs implantables et ne respectent donc pas le critere d’étirabilité imposé par un placement de

N

surface.

FIGURE 4.3 — Exemple d’'un capteur de température ingérable basé sur le principe SAW [212]

Au mieux de la connaissance de I'auteur, l'interrogation a distance d’un capteur de tempé-

rature SAW autoprotégé a l'aide d’antennes étirables n’a donc pas encore été étudiée. Ainsi,
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les paragraphes suivants se concentrent sur ’étude (numérique et expérimentale) d’antennes

souples pour 'interrogation du capteur WLAW proposé dans les chapitres précédents.

4.1.4 Les généralités sur les antennes et les télétransmis-

sions

Dans cette sous-section, un certain nombre de définitions, grandeurs et formules sont in-

troduites, de maniere a clarifier les points importants pour l'interrogation de capteurs sans
fil.

Définition: Les antennes sont indispensables dans les systemes de radiocommunication puis-
qu’elles assurent la conversion entre une onde électromagnétique de l'espace et une grandeur

électrique [214]. Leurs performances sont liées aux parametres d’impédance et de rayonnement.

Coefficient de réflexion: Comme pour les dispositifs SAW, la réponse fréquentielle de 1’an-

tenne se caractérise par le coefficient de réflexion S7; qui s’écrit :

Zant - ZO
Sy = =2 4.1
H Zomt + ZO ( )

ol Zgm = Rs + 7 X, correspond a I'impédance complexe de I'antenne et Z; a I'impédance de
référence (souvent 50€2). La résonance de 'antenne est définie comme la fréquence a laquelle
I'impédance Z,,; est purement réelle (X; = 0). D’un point de vue pratique, 'antenne est
également qualifiée par la fréquence ou l'adaptation est optimale (minimum du coefficient de
réflexion). Le role du concepteur d’antenne est souvent de faire coincider les deux fréquences,
pour avoir une antenne bien adaptée a la fréquence de résonance. La caractéristique |Sy1| (dB)
permet de déterminer la largeur de bande qui représente la bande fréquentielle pour laquelle le

coefficient |Sy1| (dB) est inférieur a -10dB.

Rayonnement : Le rayonnement de ’antenne est caractérisé par les notions de directivité, de
gain et de diagramme de rayonnement. Plus exactement, la directivité détermine la fagon dont
une antenne concentre 1’énergie dans une direction de ’espace et se définit comme le rapport
entre la puissance du rayonnement dans cette direction et celle d’'une antenne de référence

isotrope. Si I'antenne est sans perte, le gain (G) est égal a la directivité (D). De fagon plus
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générale, le gain est le produit entre la directivité et le rendement (1), lui-méme défini comme

le rapport entre la puissance émise par ’antenne et la puissance qui lui est fournie. Ainsi,
G=nD (4.2)

Une représentation communément utilisée est le diagramme de gain (ou diagramme de rayon-
nement dans sa variante normalisée), qui permet d’appréhender le rayonnement de I’antenne
dans toutes les directions de 1’espace. Par abus de langage, le « gain de I’antenne » est souvent
le gain dans la direction de rayonnement maximal.

Les propriétés évoquées ci-dessus, dépendent en réalité du type d’antenne, de la géométrie et
des matériaux utilisés. Parmi les nombreuses configurations, les plus étudiées sont les antennes

monopoles, dipoles et patchs du fait de leur simplicité de réalisation.

Equation des télécommunications: L’équation des télécommunications (ou Equation de
de Friis) reportée ci-dessous, permet d’estimer la puissance transmise entre deux antennes en
vue directe, en champ lointain et sans perte de polarisation.

T GG (1 |50 ?) (1 150P) (25 2 (4.3)
Pt t 11 22 ATR .

avec P, la puissance délivrée a I'antenne d’émission, P, la puissance collectée sur ’antenne
de réception, G; le gain linéaire de I'antenne d’émission, G, le gain linéaire de l'antenne de
réception, R la distance séparant les deux antennes, A la longueur d’onde correspondant a
la fréquence de travail, Sq; le coefficient de réflexion sur 'antenne d’émission et enfin Syo le

coefficient de réflexion sur 'antenne de réception.

Cas d’une interrogation sans fil par rétrodiffusion (backscattering): Le systeme d’in-
terrogation d’un capteur SAW sans fil fait apparaitre une antenne d’interrogation (antenne 1),
une antenne liée au capteur (antenne 2) et le dispositif SAW lui méme (figure 4.4).
Le bilan de liaison total fait donc intervenir trois éléments :
— la transmission de ’antenne 1 vers I’antenne 2
— le « rendement » du résonateur, c’est-a-dire le pourcentage d’énergie re-rayonnée par le
résonateur, défini a la section 3.5.4

— la transmission de 'antenne 2 vers ’antenne 1
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FIGURE 4.4 — Systeme d’interrogation d’'un capteur SAW

Ainsi, il est essentiel d’optimiser certains parametres et notamment :

— les gains des deux antennes qui serviront aux trajets incidents et réfléchis

— le pourcentage d’énergie re-rayonnée dans le dispositif SAW qui dépend largement de sa
figure de mérite QQ x K2 et qui peut étre optimisé par design.

— le coefficient de réflexion Sss qui est ici le coefficient de réflexion entre 'antenne 2 et le

dispositif SAW. Le capteur SAW ayant une impédance complexe, il se définit par:

ZantenneZ - Z;‘AW
Sog = 4.4
2 ZantenneZ + ZSAW ( )

L’adaptation entre le capteur SAW et son antenne est maximale quand 'un est le com-

plexe conjugué de 'autre. L’adaptation a 50 €2 ne joue aucun role ici.
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4.2 La conception et la modélisation d’antennes étirables

4.2.1 Le design

Au vu des parametres présentés a la section 4.1.2, la stratégie retenue pour obtenir des
antennes étirables est celle des métallisations en méandres couplées a un élastomere.

Les antennes étudiées dans ce travail de these rentrent dans la catégorie des dipoles demi-
longueur d’onde (certainement le type d’antenne le plus classique) adaptés a 1’électronique
étirable.

Le schéma de principe d’une telle antenne est donné dans la figure 4.5. L’antenne est dotée de
deux brins, eux-mémes constitués d’'un pavage 2D de méandres. Le motif unitaire de ce pavage
est construit a partir de 4 « sabots de cheval » (figure 4.6). 1l garantit une étirabilité d’au
moins 20% quand il est placé sur un élastomere. Plus important, ce pavage est intrinsequement

résilient : une rupture partielle des motifs n’influence que peu les caractéristiques de ’antenne.

61,2mm

IQ,Smm

zone de connexion

FIGURE 4.5 — Schéma de principe d’une antenne en méandre pour un fonctionnement a 868 MHz
dans 'air

« Sabot de
cheval »

3mm

FI1GURE 4.6 — Cellule unitaire du pavage
Les parametres de la cellule unitaire de ce pavage sont les suivants: la taille de la cellule,

la largeur de la métallisation et 1'angle de I'arc de cercle formant le sabot. Pour former une

antenne de taille donnée, plusieurs cellules unitaires sont assemblées en longueur et en largeur.
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La longueur finale détermine la fréquence de résonance, tandis que la largeur accroit la résilience
du dispositif.

Ces parametres sont les grandeurs d’entrée d’'un générateur automatisé de motifs. Le ta-
bleau 4.2 reprend les données des deux cas étudiés ici, a savoir: une antenne fonctionnant a

868 M H z dans l'air, et son équivalent de taille réduite pour une utilisation sur le corps humain.

Il est a noter que ce design d’antenne est par essence plus compact qu'un dipole classique

en raison de son méandrage.

TABLEAU 4.2 — Parametres a renseigner pour la construction automatique d’un motif en
méandre. Les valeurs sont celles utilisées pour le modele fonctionnant a 868 M Hz dans l'air
et sur un morceau de muscle modélisant un avant-bras.

Parametre (unité) Air  Muscle
Taille d'une cellule unitaire (mm) 3,344 3,344
Largeur de la métallisation (um) 200 200

Portion de cercle (°/360°) 213 213
Nombre de cellules horizontales (/) 19 15
Nombre de cellules verticales (/) 3 3

4.2.2 Les modélisations numériques

L’étude des antennes se fait par la résolution du systeme d’équations de Maxwell afin de
connaitre I’évolution du champ électrique B et magnétique ﬁ Pour ce faire, le logiciel Ansys
HF'SS (High Frequency Structure Simulator) a été utilisé. Il se sert de I'approche par éléments
finis pour approximer les équations aux dérivées partielles. Les modélisations ont été effectuées

dans le cadre du stage de L. Verzellesi.

Les métallisations en méandres sont assimilées a un conducteur parfait. L’élastomere, quant
A lui, est représenté par un parallélépipede de dimensions 130 x 18 x 0, 2mm3, de permittivité
diélectrique relative €, = 2,7 et de coefficient de pertes diélectriques tan(é) = 0, 05.

L’antenne est ensuite placée dans un volume de simulation et les 6 surfaces sont dotées d’une
condition absorbante afin d’éviter les phénomenes de réflexion des parois. Enfin, I’antenne est
excitée par une entrée de type lumped port qui est située entre les deux zones de contact des

brins, et qui simule un champ électrique uniforme.
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Solaris

(a) (b)

FIGURE 4.7 — Configurations de simulations HFSS: (a) Métallisations en méandres sur 1’élas-
tomere Solaris (b) Volume de simulation

Le maillage a base de tétraedres est créé automatiquement par le logiciel. Il s’obtient par
passes successives jusqu’a satisfaction d'un criteére de convergence AS (généralement 0,02). Les
géométries complexes (arcs de cercles) conduisent cependant a de grandes inhomogénéités de
maillage (figure 4.8a). La solution intuitive qui consiste alors a renforcer le critere AS risque de
ne pas garantir la convergence voire de dépasser la mémoire vive des ordinateurs du laboratoire
(256 Go). De plus, le nombre d’éléments est augmenté et par conséquent, le temps de calcul
allongé. Une solution plus appropriée (et utilisée ici), vise & imposer une dimension maximale de

la maille (figure 4.8b). Ainsi, la convergence est assurée avec un nombre raisonnable d’éléments.

FIGURE 4.8 — Maillages du motif en méandres: (a) Répartition tres inhomogene (293 000 élé-
ments) (b) Répartition satisfaisante avec une taille de maille imposée a 5mm (1600000 élé-
ments)

Les coeflicients de réflexion simulés dans deux environnements distincts (dans 'air et sur une
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section d’avant-bras) sont donnés dans les figures 4.9a et 4.9b. L’antenne résonne a 868 M H z
dans lair et a 556 M H z sur le muscle. Ce dernier a été simulé par un parallélépipede de dimen-
sions 170 x 60 x 30 mm?, de permittivité relative ¢, = 54,8 et de conductivité o = 0,978 S/m.
La valeur élevée de €, traduit les fortes pertes électromagnétiques de I’environnement du corps
humain et est en partie responsable du décalage fréquentiel (Af = 312 M Hz). Au vu du facteur
de proportionnalité d’environ 0,64 entre les deux fréquences, cela signifie qu’'une antenne dimen-
sionnée pour une fréquence de 1,3 GH z dans lair devrait fonctionner a 868 M H z sur la peau.
Les dimensions ont facilement pu étre adaptées grace au paramétrage du motif (tableau 4.2).
Le nouveau modele et le coefficient de réflexion associé sont donnés dans les figures 4.10a et

4.10b. L’antenne résonne a 808 M H z et est relativement bien adaptée a 868 M Hz (-13,3dB).

-10 30 -10 30

20

o -18 f=868MHz ~ o -18 - ~
g 1, € g f=556MHz £ scnpson=564MHz 1, &
< 20 > < 20 o
228 x (7} X
22 —4-10 22 -4-10
24 f aenngson=87 TMHz 1 24 -
420 4-20
26 26 |
| L | | ) L L L L L
840 850 860 870 880 890 900 540 550 560 570 580 590 600
Fréquence (MHz) Fréquence (MHz)
(a) (b)

FIGURE 4.9 — Coefficients de réflexion |Si;| et réactances X simulés: (a) Dans l'air (b) Sur
une section d’avant-bras

20 [ £=808MHz

1Sl (dB)

800 810 820 830 840 850 860 870 880 890 900
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FIGURE 4.10 — Etude d’une antenne fonctionnant dans la bande ISM a 868 M H z sur une section
d’avant-bras: (a) Modele simulé (b) Coefficient de réflexion |Si;| et réactance X
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En revanche, selon la direction et les différentes parties du corps humain sur lesquelles les
antennes étirables sont tatouées, le gain varie entre -8dB et -15dB. Par rapport au gain de la

méme antenne dans ’air qui est autour de 2, la différence est donc de 10dB a 17dB.

En résumé, les antennes dipoles en méandres présentent certains avantages :

— elles sont simples de design

— elles sont compactes par essence, et ceci est d’autant plus vrai lorsqu’elles sont placées
sur le corps humain

— elles sont facilement ajustables (« scalables ») pour changer de fréquence ou d’environ-
nement

A Tinverse, ces antennes possedent un gain tres limité lorsqu’elles sont placées sur le corps
humain et peuvent présenter des variations de propriétés en fonction de leur environnement.

Des évolutions de design seront donc a prévoir a ’avenir pour améliorer ces derniers points.
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4.3 La réalisation d’antennes et les mesures sans fil

L’objectif final est d’obtenir une antenne ultrafine et ultrasouple afin de la connecter au
capteur WLAW aminci présenté au chapitre précédent. Cette section détaille les différents

prototypes d’antennes et les mesures sans fil réalisés.

4.3.1 Le premier prototype sur feuilles de Kapton : antennes

flexibles

Pour un premier prototype, un design d’antennes compactes en méandres a été retenu.

La photolithographie sans masque

Des feuilles de polyimide Kapton d’épaisseur 25 pum, métallisées par électrodéposition avec
une couche de cuivre d’épaisseur 9 um ont été utilisées (Pyralux AC 092500EV). En plus d’étre
flexible, le Kapton est robuste et stable en température [215]. Ici, il a également été sélectionné

pour sa facilité d’utilisation.

Procédé de fabrication: Les feuilles maintenues sur un support de silicium ont été enduites
de résine photosensible positive (AZ4562) puis exposées sous une lumiere bleue filtrée (de 430
a 470 nm) grace a un équipement de photolithographie sans masque (SmartPrint, Smart Force
Technologie). L’appareil est basé sur la projection de la lumiere bleue a travers une matrice
LCD et permet I'exposition directe d’une image pixel par pixel (figure 4.11a). Cependant, au vu
de la taille du motif, plusieurs expositions successives sont nécessaires (ici 3 images par brin). Il
est important de limiter le nombre d’expositions pour éviter les défauts au niveau des raccords
de champ, tout en veillant a conserver une précision suffisante. Comme pour un procédé de
photolithographie classique, le motif en résine a été révélé (solution MF319), le cuivre gravé
chimiquement (solution de chlorure de fer) puis la résine retirée (bain d’acétone). Le résultat

est illustré dans la figure 4.11b.

Limites: La photolithographie sans masque offre une tres grande flexibilité de travail puisque
le « masque » est un fichier modifiable a volonté. Elle est cependant limitée par le contraste entre
les zones exposées et non exposées. En effet, I’absence de délimitation franche peut conduire a

des motifs peu nets.
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FIGURE 4.11 — Lithographie sans masque : (a) Equipement SmartPrint (b) Antenne en méandres
réalisée et fixée a un connecteur SMA a l'aide d’une colle conductrice

Une premieéere mesure sans fil d’un dispositif WLAW

Pour une premiere interrogation a distance, un dispositif WLAW basé sur la structure
AIN/ZnO/LN-Y128 (substrat standard d’épaisseur 500 pm) a été utilisé. Au vu de la mesure du
coefficient de réflexion de I’antenne en Kapton réalisée précédemment (figure 4.12), 'adaptation
d’impédance a 50 a la fréquence de résonance du dispositif WLAW, a savoir a 841 M H z, est
tout a fait satisfaisante (-8,8 dB). L’antenne a donc été connectée au dispositif WLAW a l'aide
d’une colle conductrice (figure 4.13). Le dispositif est ensuite interrogé a distance grace a une

deuxieme antenne de méme design.

200

100

IS,,| (dB)
R(Q), X, ()

-100

f =841MHz -200

matching500

10 N I " 1 s 1 s 1 "
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FIGURE 4.12 — Coefficient de réflexion |Si;]| et réactance X d’une antenne en serpentin réalisée
sur un substrat de Kapton
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Systéme chauffant

(lampe)
hAnaIyseur de
réseau P
Fea
1 . |
T
Capteur WLAW Antenne
sans fil d'interrogation

FIGURE 4.13 — Montage expérimental d'une mesure a distance d’un dispositif WLAW basé sur
la structure AIN/ZnO/LN-Y128(500 um)

La mesure sans fil est validée puisque le signal de 'onde WLAW est détecté sur la réponse
caractéristique de 'antenne d’interrogation (figure 4.14). De plus, un décalage fréquentiel est

observé lors d’'une mesure en environnement chauffant (réalisé avec une lampe).

—— Sans chauffage
Avec chauffage

1S141 (dB)

Af=0,96MHz

-8 - Af=0,68MHz

"800 840 880 920 960 1000
Fréquence (MHz)

FIGURE 4.14 — Coefficient de réflexion |Sy;| de 'antenne d’interrogation lors d’une mesure a
distance d’un dispositif WLAW basé sur la structure AIN/ZnO/LN-Y128(500 pm)

Au sein du projet, ce résultat est particulierement important puisqu’il s’agit de la premiere
mesure de température sans fil & partir d'un dispositif WLAW qualifié d’autoprotégé. La dis-
tance d’interrogation reste cependant tres limitée (2em) car ni le facteur de qualité, ni les
adaptations d’impédance n’avaient été optimisées a ce stade de 1’étude. De plus, les feuilles
de Kapton assurent uniquement une certaine flexibilité. Dans la suite de I’étude, elles ont été

remplacées par un élastomere afin de répondre au caractere extensible.
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4.3.2 L’utilisation des élastomeres: antennes étirables
L’élastomere Solaris

Le Solaris, déja évoqué a plusieurs reprises, est un polymere siliconé tres souple dont le
module d'Young (E = 172 kPa) se rapproche de celui de la peau. Il s’agit donc d'un élasto-
mere bien adapté a 1’électronique sur épiderme. De plus, tout comme le PDMS, le Solaris est
compatible avec de nombreuses techniques de microfabrication. Il est donc une tres bonne base

pour la réalisation des antennes étirables de ce projet.

Le Solaris est commercialisé par Smooth-On en deux parties sous forme visqueuse (part A
and B). La mise en contact des deux liquides dans des proportions égales permet d’amorcer
le processus de réticulation. Plus précisément, le mélange est placé dans une enceinte sous
vide afin d’éliminer les bulles d’air piégées par 'opération de mixage. Il est ensuite étalé par
force centrifuge (spin coating) sur un support rigide en polymere de taille 6 pouces. L’épaisseur
obtenue dépend essentiellement des parametres d’enduction (vitesse, accélération et temps). Elle
est déterminée optiquement a partir d’'une visualisation de la tranche puisque le caractere ductile
du matériau empéche les mesures au profilometre. L’épaisseur est généralement inhomogene ce
qui s’explique notamment par les effets de bords induits par la force centrifuge face a la viscosité
du matériau. Ici, 'enduction sur une surface relativement grande par rapport a la taille du motif
permet de négliger ce phénomene. Les épaisseurs moyennes obtenues pour différents parametres
sont données dans le tableau 4.3. Apres enduction, le mélange repose 24 heures a température

ambiante pour finaliser la polymérisation.

Afin d’accentuer I'élongation a la rupture et la résistance au déchirement, le Solaris a été
mélangé & un autre élastomere : 'Ecoflex 2. Dans le cas des épaisseurs tres fines (100 ou 200 um),
plus la proportion d’Ecoflex est importante, plus le film perd sa transparence et plus il devient
difficile & manipuler (il se recroqueville sur lui-méme). Il est donc essentiel de bien maitriser
la quantité d’Ecoflex. Ici, les meilleurs résultats ont été obtenus avec 30% de Solaris et 70%

d’Ecoflex.

2. Egalement commercialisé par Smooth-On et dont la préparation est strictement identique a celle du Solaris.
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TABLEAU 4.3 — Parametres d’enduction utilisés pour la fabrication des élastomeres

Vitesse  Accélération Temps Epaisseur

Proportion (rpm/s)  (rpm/s?)  (s)  (um)
Solaris 100% 100 100 60 432
Solaris 100% 300 300 60 209
Solaris 30%-Ecoflex 70% 400 400 60 184
Solaris 30%-Ecoflex 70% 600 600 60 114

La technique du transfer printing

De nombreuses études menées sur le PDMS montrent une mauvaise adhésion des métal-
lisations lorsqu’elles sont réalisées a partir des méthodes classiques de dépots (pulvérisation,
évaporation) [216]. Le Solaris et I’Ecoflex étant de la méme famille, des conclusions similaires
sont a craindre. Il est donc préférable de s’orienter vers un procédé de métallisation indirect : le
transfer printing. Le principe consiste a effectuer une métallisation sur un substrat temporaire
bien adapté aux techniques de dépots conventionnelles (silicium) et a la reporter sur un élasto-

mere. Le transfert de métallisation a déja fait 'objet d’un grand nombre d’études [217, 218].

Dans le cadre de ce projet, le procédé suivant a été utilisé (figure 4.15):

L4
—

—y

Motif de I'antenne | | - 5mm

N @) (b) Adhesif soluble
S -
Antenne e

Silicium Elastomeére
Antenne
(c) transférée (d)
Elastomére 4 Ftirable =

N\

FIGURE 4.15 — Principales étapes de la méthode du transfer printing
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— Un wafer de silicium (3 pouces) est recouvert d’une couche sacrificielle de PMMA
(90nm).

— Un dépot de cuivre d’environ 2,5 um est ensuite réalisé par pulvérisation cathodique
magnétron dans le bati DP650.

— Le wafer est enduit de résine photosensible (AZ4562) et une étape de photolithogra-
phie sans masque (identique a celle du paragraphe 4.3.1) est effectuée. Comme pour les
antennes sur substrat de Kapton, la structure en résine est révélée puis imposée a la
métallisation par gravure chimique (étape (a) de la figure 4.15).

— Le wafer est ensuite plongé dans un bain d’acétone. Ce dernier permet non seulement de
retirer le motif de résine ayant servi a la gravure du cuivre mais également de dissoudre la
couche sacrificielle de PMMA et donc de libérer la métallisation du substrat de silicium.
En sortie du bain, les motifs « reposent » simplement sur le substrat. Cette étape est la
plus délicate du procédé.

— La métallisation est ensuite décollée du wafer de silicium a 'aide d’un adhésif soluble
(Mask plus IT 5414, 3M) & base de PVA? qui joue le rdle de support temporaire (étape
(b) de la figure 4.15).

— Le report de la métallisation sur 1’élastomere nécessite au préalable une étape de trai-
tement des surfaces pour réaliser un collage de type élastomere/SiOy. Dans le cas du
PDMS, I'exposition au plasma O conduit a la formation de groupes hydroxyles (-OH)
au détriment des groupes méthyles (-CHs) initialement présents. Cela se traduit par le
caractere hydrophile de la surface (réduction des angles de contact). Moyennant la libé-
ration d’'une molécule d’eau, les groupes silanols (-SiOH) préalablement formés, peuvent
encore se lier a une autre surface siliconée ou siliciée pour créer des liaisons Si-O-Si. Ces
liaisons covalentes sont la base d'un collage irréversible entre les deux surfaces [219].
Plus précisément, la force de collage dépend du type de bati, de la puissance, de la
pression et de la durée du plasma O,. La technologie corona*, dont le principe est simi-
laire a celui des plasmas, conduit également a ’augmentation du caractere hydrophile du
PDMS [220]. L'utilisation d’une torche a effet corona est donc également a l’origine d'un
collage et une fois de plus, la qualité de celui-ci dépend du temps, de la puissance et de la

distance d’exposition. C’est justement cette méthode qui a été utilisée pour I'activation

3. Polyalcool vinylique
4. L’ionisation d'un gaz entre deux électrodes fortement asymétriques génere un champ électrique non ho-
mogene, d’ou 'apparition d’arcs bleuatres qui crépitent autour de 1’électrode en pointe.
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des élastomeres siliconés Solaris et Ecoflex, dont le comportement est identique a celui
du PDMS. Les métallisations de cuivre, quant a elles, sont recouvertes d’un dépot de
SiOg (50 nm réalisé dans le bati de pulvérisation DP650). Pour accélérer le collage des
deux surfaces en contact, I’ensemble a été chauffé a 80°C' pendant 15 minutes.

— Une fois les deux surfaces soudées, I’ensemble est placé dans un bain d’eau déionisé afin
de dissoudre ’adhésif et de récupérer le dispositif final. Ce dernier peut alors étre étiré

(étapes (c) et (d) de la figure 4.15).

4.3.3 Les mesures sans fil

Des interrogations sans fil avec des antennes étirables ont été réalisées en trois temps, a
savoir : une validation initiale avec un résonateur quartz a fort (), des mesures avec un résonateur
WLAW a base de LN-Y128 et enfin des mesures a partir de résonateurs fabriqués sur LN-Z
aminci (SAW et WLAW).

Le résonateur quartz commercial

Une antenne de 400 um d’épaisseur, réalisée par transfer printing sur un substrat de So-
laris (100%) a été connectée a un dispositif SAW du commerce (SAW Components SR869C)
(figure 4.16).

4 AY
JI \\
Solaris (400pm)
‘2%% o
Dispositif oo F

SAW

FIGURE 4.16 — Résonateur SAW commercial connecté & une antenne étirable

En guise d’antenne d’interrogation, un motif parfaitement identique a été réalisé sur un
substrat de Kapton. La réponse caractéristique du dispositif SAW a 868 M H z est parfaitement
visible sur le graphe de la figure 4.17a. De plus, un décalage fréquentiel (Af = 211kHz) est
observé lorsque le dispositif est placé en environnement chauffant (sous une lampe). Une mesure

de température a distance au moyen d’une antenne étirable est donc possible. Il est intéressant
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de préciser que le chauffage des brins induit une dilatation thermique de 1’élastomere. Celle-ci
est responsable d'un changement de fréquence de résonance de ’antenne mais reste cependant
négligeable. De plus, au vu de la largeur de la bande passante des antennes, ’adaptation d’im-

pédance est toujours suffisante. La variation fréquentielle observée est donc bien due au TCF

du dispositif SAW.

—— Sans chauffage

6 ,\ —— Avec chauffage
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FIGURE 4.17 — Mesures a distance (quelques centimetres) d’un dispositif SAW du commerce :
(a) Coefficient de réflexion |Sy;| de 'antenne d’interrogation (b) Décalage fréquentiel en envi-
ronnement chauffant

Le résonateur WLAW basé sur LN-Y128

Le résonateur commercial a ensuite laissé la place a un dispositif WLAW basé sur la struc-
ture AIN/ZnO/LN-Y128(500 pzm) présentée au chapitre 2 (figure 4.18). L’onde caractéristique
identifiée aux alentours de 820 M H z lors des mesures sous pointes est également détectable sur
le tracé |S11| (figure 4.19a). Plus précisément, celui-ci a été obtenu avec une antenne interro-
gatrice placée a 0,5cm et la encore, un décalage fréquentiel (Af = 4,74 M H~z) est visible en
présence d’un élément chauffant (figure 4.19b). La variation de température estimée a I’aide d'un
thermocouple (60°C') et le décalage fréquentiel observé, conduisent & un TCF de -96 ppm /°C
pour cette structure. La variation de température donnée par le thermocouple reste une estima-
tion puisqu’au vu des matériaux constitutifs, le dispositif WLAW et le thermocouple réagissent
différemment au chauffage par rayonnement. Il s’agit cependant du premier démonstrateur de
température basé sur la technologie SAW, autoprotégé, sans fil et ultrasouple. A ce stade, des

objectifs clés du projet ont donc été démontrés. Toutefois, des progres peuvent étre faits en
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matiere d’épaisseur du dispositif final et de distance d’interrogation, et ce, a relativement court

terme.
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FIGURE 4.19 — Mesures a distance (0,5¢m) d'un dispositif WLAW basé sur la structure
AIN/ZnO/LN-Y128(500 um) : (a) Coefficient de réflexion |S1;| de Pantenne d’interrogation (b)
Décalage fréquentiel en environnement chauffant

L’amélioration des performances: résonateur LINN-Z aminci couplé a une antenne

ultrafine

Un capteur de température sans fil aminci, illustré dans la figure 4.20, a été réalisé a partir:

— d’une antenne étirable d’épaisseur 100 um (Solaris 30%-Ecoflex 70%). Pour des épais-
seurs inférieures, les élastomeres ne sont plus manipulables de fagcon autosupportée et
nécessitent donc un support temporaire.

— d’un résonateur SAW a fort facteur de qualité réalisé a partir de la coupe Z du niobate

de lithium aminci (dispositif développé en fin de chapitre 3).
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Solaris (100um)

Dispositif SAW
aminci

FIGURE 4.20 — Dispositif SAW aminci (substrat LN-Z) connecté & une antenne ultrafine

Les performances du dispositif SAW sont données dans les graphes 4.21a et 4.21b obtenus a
partir des caractérisations sous pointes. La résonance se situe a 858 M H z, le facteur de qualité

est élevé (Q = 4087) et le facteur de mérite est tres satisfaisant (Q x K? = 1,6).

003 - 858,28MHz — Expérimental
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FIGURE 4.21 — Caractérisations électriques du dispositif SAW aminci (substrat LN-Z): (a)
Evolution de (Y1) (b) Evolution du module de 'admittance Y1,

L’installation expérimentale de la figure 4.22 a permis d’obtenir une détection du dispositif
SAW jusqu’a 25cm dans 'air. Celui-ci a été interrogé avec une antenne dipole a base de fils
de cuivre qui fonctionne dans la bande ISM a 868 M Hz. Le dispositif montre également une
sensibilité a la température comme illustré sur la figure 4.23b. Les mesures en température ont
été réalisées a une distance de 5cm dans une configuration favorable. Ce résultat valide une

nouvelle étape dans le projet : I'interrogation a distance d’un dispositif aminci.
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FIGURE 4.22 — Montage expérimental d’une mesure sans fil d’'un dispositif SAW aminci (sub-
strat LN-Z)
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FIGURE 4.23 — Mesures a distance d'un dispositif SAW aminci (substrat LN-Z): (a) Coeffi-
cient de réflexion |Sy;| de 'antenne d’interrogation (b) Décalage fréquentiel en environnement
chauffant (distance d’interrogation de 5cm)

Le capteur sans fil autoprotégé final

Les mesures suivantes ont été réalisées avec un dispositif WLAW aminci basé sur la structure
AIN(8 um)/ZnO(2 pum) /LN-Z(60 pm) (figure 4.24), et dont les propriétés sont reprises dans les
graphes 4.25a et 4.25b. Conformément a 1’étude menée au chapitre 3, la valeur du facteur de
qualité (ici @ = 178) est bien inférieure a celle obtenue sans les couches supérieure (division
par 16 ici). Par contre, le facteur de mérite Q x K? vaut 1,19 ce qui signifie que le dispositif
re-rayonne 23% de son énergie lorsqu’il est interrogé dans une configuration adaptée (d’apres

la courbe de la figure 3.56 du chapitre 3).
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FIGURE 4.24 — Dispositif WLAW aminci basé sur la structure AIN/ZnO/LN-Z(60 um) et
connecté & une antenne ultrafine
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FIGURE 4.25 — Caractérisations électriques du dispositif WLAW aminci basé sur la structure
AIN/ZnO/LN-Z(60 um) : (a) Evolution de $(Y11) (b) Evolution du module de I'admittance
Y]

Une mesure a distance, similaire a la précédente a donc été réalisée. D’apres la figure 4.26a,
le dispositif WLAW peut étre interrogé jusqu’a 11 em. Conformément aux attentes, la présence
des couches supérieures réduit légerement la distance d’interrogation. Celle-ci reste néanmoins
satisfaisante pour un tres grand nombre d’applications. Les mesures sous la lampe (& une
distance de 5 ¢m) témoignent d’'une sensibilité en température du capteur (figure 4.26b). Un ré-
sultat essentiel a donc été obtenu : une mesure de température a distance a I’aide d’un dispositif
autoprotégé, ultrafin et ultrasouple.

Les mesures sans fil sur la peau nécessiteront un design optimisé afin d’obtenir des antennes

a plus fort gain.
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FIGURE 4.26 — Mesures a distance d’un dispositif WLAW aminci basé sur la structure
AIN/ZnO/LN-Z(60 pm) : (a) Coefficient de réflexion |Sj;| de 'antenne d’interrogation (b) Dé-
calage fréquentiel en environnement chauffant (distance d’interrogation de 5cm)
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4.4 Conclusion du chapitre

Ce dernier chapitre a abordé les mesures sans fil des capteurs a ondes élastiques a ’aide
d’un composant essentiel : les antennes étirables.

Une étude bibliographique des différentes approches des antennes souples a permis de justi-
fier le choix des antennes étirables réalisées, a savoir: la stratégie des conducteurs en forme de
méandres.

Le design résilient d’antennes dipoles en méandres a tout d’abord été étudié numériquement.
Il permet une grande facilité de conception, d’'implémentation et une forte compacité. Par contre,
son gain est limité dans le contexte d'une application sur peau.

La fabrication des antennes étirables sur élastomeres a été réalisée grace a la technique
du transfer printing, mise en place pour la premiere fois a 'IJL. Un mélange d’élastomeres a
permis d’obtenir les propriétés souhaitées de résistance et d’adaptation mécanique a la peau.
Une grande versatilité de prototypage des motifs a été possible grace a la lithographie sans
masque.

Enfin, les antennes étirables ont été connectées a différents capteurs SAW et WLAW pour
réaliser une série de mesures sans fil, avec un accroissement progressif des performances et des
fonctionnalités. L’expérience finale a été opérée avec un résonateur WLAW sur AIN/ZnO/LN-
Z(60 um) couplé a une antenne étirable ultrafine (100 um). Le capteur sans fil a été interrogé
jusqu’a 11 ¢m et permet la mesure de température.

Un capteur de température a ondes élastiques, sans fil, ultrafin, étirable et autoprotégé a
donc été démontré pour la premiere fois. Certains résultats ont déja pu étre valorisés [221].

Des expériences similaires sur le corps humain sont maintenant a envisager avec un design

d’antenne optimisé pour un fonctionnement sur la peau.
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La réalisation d’un capteur de température sans fil a ondes élastiques confinées et « tatoué »
sur la peau était au cceur de ce manuscrit. Ce sujet de these a apporté une approche totalement
pluridisciplinaire en abordant entre autres les thématiques de 1’acoustique, de 1’électronique
sur peau et de la science des matériaux. Les dispositifs ont été imaginés, simulés, fabriqués,

caractérisés puis valorisés dans plusieurs communications scientifiques.

Au travers de I'étude bibliographique, le chapitre 1 a permis de justifier 'approche rete-
nue. Le marché des objets connectés est aujourd’hui en pleine croissance, et ce, notamment
dans le domaine de la santé. En effet, le suivi en continu des parameétres corporels (fréquence
cardiaque, activité cérébrale, température de la peau, etc.) est de plus en plus recherché. Les
dispositifs actuels font cependant face a certains débats sur la protection des données et sont
généralement associés a un inconfort d’utilisation (taille, fils, batterie, etc.). La technologie
des ondes élastiques de surface apparait alors comme une approche originale et pertinente. La
sensibilité de la vitesse des ondes a certains parametres extérieurs fait naitre la fonction de
capteur. De plus, sous réserve de choisir des matériaux et configurations appropriés, les dis-
positifs SAW peuvent étre passifs (sans batterie), autoprotégés (sans boitier) et interrogés a
distance (sans fil). Ils trouvent également leur place dans le domaine de I’électronique souple
ou des stratégies de microfabrication (sur les matériaux ou les structures) sont utilisées afin de
développer des dispositifs flexibles et /ou étirables. Les dispositifs SAW réalisés sur des substrats
souples et recensés dans la littérature sont de potentiels capteurs de température (TCF élevé)
mais souffrent de pertes de propagation accrues qui compromettent les mesures a distance.
Un capteur de température basé sur une structure WLAW, elle-méme fondée sur un substrat
monocristallin, a donc été proposée dans le but d’obtenir une onde élastique confinée et
découplée de la peau. Le dispositif est ensuite connecté a une antenne étirable pour assurer
une interrogation a distance. Cet ensemble prend en effet tout son sens puisqu’il respecte les
criteres essentiels a une utilisation « imperceptible » sur le corps humain, a savoir un caractere :

sans fil, sans batterie, sans boitier, ultrafin et étirable.
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Le développement du capteur WLAW autoprotégé a été abordé dans le chapitre 2. Le
choix des matériaux a d’abord été justifié. L’empilement AIN/ZnO/LN-Y128 est un candidat
sérieux qui offre non seulement une sensibilité en température mais surtout un gradient de
vitesse capable d’isoler 'onde des perturbations extérieures. En effet, les simulations numé-
riques basées sur le logiciel aux éléments finis Comsol Multiphysics ont permis d’obtenir le
confinement de 'onde avec une épaisseur de 2 uym de ZnO et 6 um d’AIN. Les étapes succes-
sives de microfabrication de cette structure ont ensuite été présentées. Les peignes interdigités,
réalisés par lithographie et gravure, ont été recouverts des couches minces déposées par pul-
vérisation cathodique magnétron. Les caractérisations des matériaux (DRX, MEB, MET) ont
permis de mettre en évidence la structure colonnaire des dépots. Les caractérisations électriques
quant a elles, ont été réalisées a 'analyseur de réseau et ont montrées un décalage fréquentiel
lors d’'une montée en température et plus encore, une invariance du signal en présence d’une
perturbation de surface par un élastomere aux propriétés proches de la peau. Le tricouche
AIN(6 pm)/ZnO(2 um)/LN-Y128 a donc été validé expérimentalement pour une utilisation en

tant que capteur de température, qui plus est passif et autoprotégé.

Dans le chapitre 3, différentes possibilités d’amélioration du tricouche ont été étudiées et
ont fait I'objet de plusieurs collaborations.

— Un confinement de 'onde avec seulement 2,5 um de diamant a la place de I’AIN a été
prédit numériquement. De plus, la possibilité de controler la position de 'onde dans la
structure WLAW a été mise en évidence. Expérimentalement, des dépots de diamant
sur ZnO/LN-Y128 ont été réalisés a basse température (<250°C') dans le cadre d’une
collaboration avec le LSPM (UPR 3407 CNRS). Les résultats préliminaires ont montré
I'importance de protéger le ZnO lors d’'un dépot pour limiter sa gravure.

— L’ajout de la fonctionnalité d’identification des dispositifs a été étudiée et une configu-
ration originale a IDTs connectés a été proposée. Les transmissions directes permettent
d’obtenir un fort niveau de signal et donc potentiellement d’augmenter les distances d’in-
terrogation. La configuration a IDTs connectés a également un intérét pour les structures
présentant des pertes comme le WLAW ou pour les substrats a faible facteur de cou-
plage comme la langasite. Enfin, un résultat surprenant et important avec le niobate de
lithium a été obtenu: son fonctionnement jusqu’a 600°C' sur une durée de 45 minutes.

— Pour simplifier les réalisations expérimentales, des structures bicouches (proposées théo-
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riquement par P. Nicolay et N. Naumenko) a base d’électrodes épaisses ont été envisagées.
Elles ont d’abord fait 'objet d’une étude numérique puis d’une réalisation expérimentale.
Avec un résonateur fonctionnant a 2,18 GHz basé sur la structure AIN/IDT(Pt)/LN-
Y128, le confinement d’une onde de type Rayleigh a été démontré expérimentalement
pour la premiere fois et une grande sensibilité en température a été mesurée. Son équi-
valent en configuration ID-tag reste a étudier numériquement et expérimentalement pour
obtenir la fonction d’identification.

— Pour répondre au caractere ultrafin, la fabrication de dispositifs WLAW sur des wafers
autosupportés amincis de 60 um a été démontrée.

— Enfin, 'utilisation de la coupe Z du niobate de lithium couplée a une optimisation de
design a permis d’augmenter significativement le facteur de qualité. Ainsi, un résultat
clé du travail de these a été obtenu: un résonateur WLAW ultrafin et compatible avec

une interrogation sans fil.

Les mesures a distance grace aux antennes étirables ont d’ailleurs été traitée dans le cha-
pitre 4. Un état de I'art a permis de discuter des avantages et inconvénients des différentes
techniques de fabrication des antennes souples mais aussi d’identifier les capteurs de température
interrogeables a distance. C’est finalement, la stratégie des métallisations étirables en méandres
qui a été retenue. Celle-ci a d’abord fait I'objet d'une étude numérique avec le logiciel HFSS.
Les antennes dipoles ont ensuite été fabriquées par transfer printing ou le principe consiste a
réaliser une métallisation sur un substrat rigide puis a la transposer sur un élastomere étirable.
Enfin, en connectant un dispositif WLAW aminci basé sur la structure AIN/ZnO/LN-Z aux
antennes, la mesure finale a été obtenue, a savoir : une interrogation du capteur jusqu’a 11 cm.
De plus, une sensibilité en température a été observée. Un prototype de capteur de température

sans fil ultrafin et ultrasouple fonctionnant aux alentours de 868 M Hz a donc été réalisé.

Le capteur de température développé ici se distingue de l'état de l'art puisqu’il présente
certains avantages. Il est:
— passif grace a la technologie des ondes élastiques de surface.
— autoprotégé grace au confinement de I'onde avec le principe WLAW. 1l est ainsi insen-
sible aux perturbations liées a une utilisation sur le corps humain.

— ultrafin par 'amincissement du substrat monocristallin et I'utilisation d’un élastomere
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de tres faible épaisseur.
— sans fil par la connexion aux antennes.
— compatible avec une utilisation sur le corps humain grace a l'élastomere qui

assure une grande étirabilité.

Le dispositif présente cependant certaines limitations et des perspectives d’amélioration
peuvent encore étre envisagées, notamment :

— en matiere de précision et de distance de mesures. Plus le facteur de qualité QQ des ré-
sonateurs sera grand plus la détection du décalage fréquentiel imposé par la variation
de température sera précise. Des valeurs élevées permettront également d’accroitre la
distance d’interrogation. L’augmentation du facteur de qualité pourra se faire non seule-
ment par une optimisation des designs des structures WLAW mais également par une
optimisation des dépots des couches minces.

— sur sa taille. Bien que I’épaisseur totale soit ultrafine (<200 um), la longueur des antennes
(plusieurs centimetres) reste relativement imposante. Un travail a plus haute fréquence
(2,45 GHz) permettrait de réduire encore davantage les dimensions du capteur, avec
néanmoins un compromis a trouver par rapport aux contraintes de fabrication et de
pertes.

— pour les détections multiples. Les mesures réalisées en configuration résonateur se sont
limitées ici a une interrogation unique. L’identification a distance grace a une configura-
tion ID-tag ou a IDTs connectés serait donc a privilégier.

— en présence de contraintes. Bien que le dispositif WLAW soit relativement robuste (car
ultrafin sur de petites dimensions), I'impact des actions mécaniques n’a pas été étudié.

— concernant l'inertie thermique. La thermalisation du capteur en fonction de la qualité
de contact avec la peau et de la température extérieure devra étre étudiée.

— lors d’une application sur la peau. Des designs optimisés devront étre étudiés pour obtenir

des antennes a fort gain et ainsi espérer réaliser des mesures sur peau.

Le capteur de température abordé ici n’est que la premiere étape d’un projet plus vaste qui
vise la fabrication de dispositifs multifonctionnels incluant des mesures de champ magnétique,
de radiation ou de contraintes par exemple.

De plus, les développements effectués lors de ces travaux pourront étre mobilisés individuel-
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lement dans des études futures. Le concept du WLAW aminci et la réalisation des antennes
ultrafines pourront servir pour des applications dans d’autres domaines tels que la microflui-
dique, la santé des structures ou les environnements hostiles des milieux industriels (élément
rotatif, accessibilité réduite, haute température). Enfin, ces travaux sur les structures multi-

couches font écho a une révolution du domaine, a savoir les dispositifs sur POI.

183 / 224



5. CONCLUSION GENERALE

184 / 224



6. Annexes

6.1 La pulvérisation cathodique magnétron

Le principe de la pulvérisation cathodique repose sur le bombardement d’une source (cible
du matériau a déposer) a 'aide d’ions issus d'un plasma [222, 154]. Plus exactement, un gaz
est introduit dans une enceinte préalablement mise sous vide. Une différence de potentiel est
appliquée entre la cathode (cible) et I'anode (substrat) entrainant une accélération des électrons
libres initialement présents dans le gaz. Ces derniers entrent alors en collision avec les atomes
du gaz, d’ou leur ionisation et la création d’un plasma de décharge luminescente. Les ions créés
sont fortement accélérés vers la cible (a potentiel opposé) et liberent leur énergie cinétique au
moment de I'impact avec celle-ci. Ce transfert d’énergie purement mécanique entraine 1’éjection
d’un atome de la cible. Ce dernier peut alors se déposer sur le substrat afin de former le film
mince (figure 6.1). La génération du plasma peut étre faite en mode DC (Direct Current) ou

en mode RF (Radio Frequency).

I —— Porte substrat (anode)

I : : Substrat
® o Plasma
° I I I Atome du plasma
o o Electron
ot i
1 o 3 ' e lons du plasma
.\ ; I e Atome de la cible

FIGURE 6.1 — Schématisation du principe de pulvérisation cathodique

Le gaz introduit dans ’enceinte peut étre inerte (généralement l’argon) afin d’éviter les
réactions parasites avec les especes a déposer. La composition du film mince est alors identique
a celle de la cible. A I'inverse, lorsque le gaz n’est plus inerte (N, par exemple), les ions du
plasma peuvent se lier avec certaines especes éjectées afin de faire croitre un matériau différent
de celui de la cible. La pulvérisation cathodique est alors dite réactive.

L utilisation du procédé magnétron améliore considérablement la vitesse de dépot [154, 72].
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En effet, la présence d’aimants permet de superposer un champ magnétique au champ électrique
déja présent (figure 6.2a). Les électrons libres sont donc confinés au voisinage de la cible et en-
trainent une augmentation de la densité de plasma dans cette zone. Il en résulte une quantité
d’atomes éjectés plus importante et donc une croissance plus rapide. L’anneau d’usure obser-
vable sur les cibles est caractéristique de la présence d'un magnétron (figure 6.2b). Il s’agit alors

d’une pulvérisation cathodique (réactive) magnétron.

Lignes de
champ
P N
m’ Zone
d’érosion
S N S Zone

d'érosion

(a) (b)

FIGURE 6.2 — (a) Schématisation d'une cible magnétron (b) Cible d’aluminium érodée

La qualité de la croissance dépend de la nature du substrat et de son orientation mais aussi
de la nature des matériaux a déposer. Elle est également fortement liée aux parametres utilisés
lors du dépot (température du substrat, puissance d’activation du plasma ou encore nature et
pression des gaz de la chambre). La principale difficulté réside dans le caractére dépendant des

parametres.
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6.2 La diffraction des rayons X

La diffraction des rayons X (DRX) est une technique d’analyse de la matiere largement
utilisée notamment en raison de son caractere non destructif. Les rayons X sont produits dans
des tubes a rayons X grace a un courant d’électrons entre une cathode et une anode (aussi
appelée cible) suivant deux mécanismes:

— le freinage des électrons par les atomes de la cible génére un rayonnement continu (aussi

appelé Bremsstrahlung) dont une partie se situe dans le domaine des rayons X.

— les atomes de la cible excités par les électrons incidents émettent des photons X afin de

retourner dans leur état fondamental.

Lorsqu’un rayon X de longueur d’onde A arrive sur un des plans du réseau cristallin avec un
angle 6, la diffraction se produit uniquement si la distance parcourue par les rayons réfléchis sur
les plans séparés d’une distance interréticulaire d differe d’'un nombre entier n de A. Autrement
dit, la relation

2dsin(0) =n A (6.1)

et plus connue sous le nom de relation de Bragg, doit étre vérifiée (figure 6.3). En variant
I’angle 6, les conditions de Bragg sont satisfaites pour un espacement d différent, représentant
une autre famille de plans atomiques (dans le cas des matériaux polycristallins). Le tracé des
positions # et de l'intensité des pics de diffraction produit un diagramme caractéristique des

éléments présents dans 1’échantillon.

\\ ) - /

2dsin(6)

FIGURE 6.3 — Schéma de principe illustrant la relation de Bragg [223]

La configuration dite 6 — 260 consiste a placer symétriquement la source et le détecteur
par rapport a la surface du substrat (figure 6.4). Ainsi, seules les familles de plans paralleles
a la surface du substrat peuvent diffracter. Expérimentalement, c’est la valeur de l'angle de

déviation (260) qui est mesurée. Un diagramme avec un grand nombre de pics traduit différentes
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orientations des grains et 1’échantillon est alors qualifié de polycristallin (figure 6.5a). A
I'inverse, si les grains présentent une orientation privilégiée, le film est dit texturé et le nombre

de pics est fortement réduit (une seule famille de plans) (figure 6.5b).

Film S,

FIGURE 6.4 — Schéma de la configuration 6 — 26

Film Film

(a) (b)

FIGURE 6.5 — Schématisation d’un film: (a) polycristallin (b) texturé

L’étude du diagramme donne également acces a différentes informations sur 1’échantillon :

— la position du pic permet d’identifier les orientations de croissance. Il suffit de com-
parer la valeur de 6 a celle des bases de données JCPDS (Joint Committee on Powder
Diffraction Standards). De plus, la connaissance de 1'angle 6 permet de calculer la dis-
tance d a l'aide de la relation de Bragg, d’en déduire le parametre de maille et ainsi
de conclure sur ’état de contrainte du film. En effet, un film compressé ou étendu se
traduit par une modification des dimensions de la maille, d’ott un léger décalage de la
position du pic. Il peut s’agir de contraintes épitaxiales liées a I'important désaccord
des parametres de mailles entre le film et le substrat. Les contraintes peuvent également
étre d’origine thermique et générées par le processus de dépot lui-méme. En effet, la pré-
sence du plasma augmente de fagon non intentionnelle la température de I’enceinte. Les
contraintes apparaissent alors au moment du refroidissement en raison de la différence
de coefficients de dilatation thermique entre le substrat et le film.

— la largeur du pic est essentiellement liée a la microstructure et donne des informations
sur la taille des grains. Dans le cas d’un polycristal, plus le pic est large, plus les grains
sont petits.

Dans un film texturé l'orientation préférentielle des grains n’est jamais parfaite (figure 6.6).

La configuration rocking curve, permet alors d’évaluer la légere désorientation des grains par
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rapport a la direction perpendiculaire au substrat. L.’échantillon est placé de telle sorte que la
famille de plans identifiée en configuration 8 — 26 et définissant la surface, diffracte. Il est ensuite
pivoté jusqu’a placer différents grains initialement désorientés en position de diffraction. Cela
entraine une modification de la valeur de 'angle (noté w) entre le faisceau incident et la surface
de I’échantillon et permet de quantifier la désorientation. Plus précisément, c’est la largeur a
mi-hauteur (FWHM pour Full Width at Half Mazimum) de la courbe ainsi obtenue qui donne
le degré de désorientation moyen des grains de la couche. Plus cette valeur est faible, plus le

pic est fin et meilleure est la qualité du film.

FIGURE 6.6 — Schéma de la configuration rocking curve: (a) Avant la mesure (b) Pendant la
mesure (Les grains représentés en rouge sont en position de diffraction.)
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6.3 La microscopie électronique

L’interaction électron-matiere

L’interaction électron-matiere est a la base de la microscopie électronique. En effet, elle

permet de former :

— les électrons secondaires. Ils résultent de l'interaction entre les électrons du fais-
ceau incident, dits électrons primaires, et les atomes de 1’échantillon. En effet, ’énergie
transférée a 1’atome peut conduire a 1’éjection d’un électron faiblement lié, alors qua-
lifié d’électron secondaire. Il possede une basse énergie (inférieure a 50eV’) et est émis
par les couches superficielles de I’échantillon (épaisseurs inférieures a 10 nm). Une faible
variation de surface modifie la quantité d’électrons collectés et génere un contraste de
topographie.

— les électrons rétrodiffusés. Ils résultent de la déviation des électrons primaires par les
noyaux des atomes de 1’échantillon. L’angle de diffusion est proportionnel a Z? (avec Z
le numéro atomique). Les électrons rétrodiffusés sont particulierement intéressants pour
observer un contraste chimique entre les especes et obtenir une image dite en contraste
de Z. Par opposition aux électrons secondaires, ils possedent une énergie du méme ordre
de grandeur que celle des électrons primaires (jusqu’a 30 keV/).

— les électrons Auger et les rayons X. L’interaction entre un électron primaire et
un atome peut conduire a 1’éjection d'un électron d’une couche profonde et ainsi placer
I’atome dans un état excité. Le retour a 1’état fondamental a lieu lorsqu'un électron
d’une couche supérieure vient remplacer I'électron éjecté. L’atome se retrouve alors avec
un excédent d’énergie qu’il évacue, soit sous forme d’un électron Auger, soit sous forme

d’un photon X. L’énergie du photon X est caractéristique de ’atome percuté.

Electron
primaire Electron Electron Rayon X
* - primaire rétrodiffusé x
. ; . N 2 I‘ I’,
- e -o"-’. [ ] ° . L4 -\" """ i y bt
C O e © e 1O ) Caer e/
- . . Y . . - - 4 uger b . 4
- - * L]

FIGURE 6.7 — Schématisation des différentes interactions électrons-maticre
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Le microscope électronique a balayage (MEB)

Il est constitué d'une colonne électronique maintenue sous ultravide a l'intérieur de laquelle
se propage le faisceau électronique. En sortie du canon a électrons, le faisceau est mis en forme
par des lentilles électromagnétiques (aussi appelées condenseurs) et un diaphragme. Le faisceau
fin ainsi créé, balaye la surface de I’échantillon selon deux directions a ’aide d’un systeme de
déflexion. Les différents détecteurs, associés a un module d’amplification du signal, permettent

de reconstruire une image. Le schéma complet du MEB est donné dans la figure 6.8.
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FIGURE 6.8 — Structure d’un microscope électronique a balayage [224]

Le microscope électronique en transmission (MET)

Un microscope électronique en transmission fonctionne sur le méme principe général qu’un
microscope optique, a savoir : une source, un systeme de focalisation sur I’échantillon, un porte-
échantillon et un procédé de grandissement de 'image. La différence vient alors de la nature du
faisceau: des électrons soumis a une forte accélération, plutot que des photons. La résolution
des MET de derniére génération (corrigés en sonde et/ou en image) peut atteindre 0,1 nm et
I'observation de la structure cristalline a 1’échelle atomique devient donc possible. L’intégralité
de la colonne électronique est représentée dans la figure 6.9.

La formation des images est basée sur le contraste. Ce dernier a deux origines: il provient
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Canon a électrons

-——— Accélérateur

&7 1€ lentille condenseur
W 2% lentille condenseur

@._ Lentille objectif

- Echantillon

E @-— Lentille objectif
Diaphragme de —

sélection d'aire
E g FLentnlle intermédiaire
@ W Lentille projecteur

Caméra CCO —@my 7\

rétractable

Diaphragme —
de condenseur

Diaphragme ——
de I'objectif

Ecran fluorescent
= W

c———e— Film photographique

.I'i Caméra CCD

FIGURE 6.9 — Structure d’une colonne d’un microscope électronique en transmission [225]

de la diffusion des électrons du faisceau incident par les atomes constituants 1’échantillon et
de l'angle d’ouverture du diaphragme objectif (car seuls les électrons diffusés sous un angle

inférieur a 'ouverture participent a la formation de I'image).
Selon la sélection du faisceau par le diaphragme, il existe différents types de contraste:

— le contraste de diffusion qui s’obtient pour les objets amorphes (échantillons biolo-
giques par exemple). Le diaphragme objectif, placé dans le plan focal image, sélectionne
le faisceau transmis (non diffusé). Par conséquent, les éléments issus de ce dernier (élé-
ments qui diffusent peu) apparaissent clairs sur 'image.

— le contraste de diffraction qui s’obtient pour les matériaux cristallisés. Or, au vu de
la longueur d’onde des électrons incidents par rapport a la distance séparant les plans
atomiques, certaines parties de ’échantillon peuvent satisfaire les conditions de Bragg.
Ainsi, deux options sont possibles :

— si le diaphragme objectif sélectionne uniquement le faisceau transmis, les zones qui
ne sont pas en position de diffraction apparaissent claires sur 'image. L’image est
dite « en champ clair » (Bright Field, BF').

— si le diaphragme sélectionne uniquement un faisceau diffracté, la zone qui est en
position de diffraction et qui a généré ce faisceau apparait claire sur I'image. L’image

est dite « en champ sombre » (Dark Field, DF').
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— le contraste de phase qui est utilisé pour 'imagerie haute résolution. Le diaphragme
sélectionne le faisceau transmis et plusieurs faisceaux diffractés. Les phénomenes d’in-

terférences permettent alors de former une image de structure a I’échelle atomique.

Certains microscopes peuvent également fonctionner en mode STEM pour Scanning TEM.
Dans ce cas, le faisceau n’est plus fixe mais balaye la surface de 1’échantillon. Des images en
champ clair ou HAADF (High Angle Annular Dark Field) peuvent étre obtenues. Le détec-
teur HAADF permet de construire une image avec un contraste de numéro atomique. Le mode
STEM est également un outil puissant d’'un point de vue analytique. Il permet de réaliser des
cartographies X afin de connaitre la répartition des éléments chimiques présents dans 1’échan-
tillon. Les photons X, émis par le volume irradié sont enregistrés et permettent de détecter les
atomes en présence a partir des intensités de leurs raies caractéristiques. Pour rappel, I’émis-
sion d’un photon se fait lorsqu’un électron d’une couche supérieure vient combler une lacune
pour remettre ’atome dans son état fondamental. Les raies ainsi émises ont une appellation
avec une lettre latine (K, L, M) qui correspond a la couche d’arrivée de ’électron et une lettre
grecque qui traduit une numérotation relative a la couche de provenance de ’électron (a pour
une couche immédiatement supérieure, 8 pour deux couches supérieures, etc.). De fagon plus

générale, il s’agit de la technique de spectroscopie par dispersion d’énergie (EDS).

L’observation MET est possible sous réserve de la préparation d’une lame mince par amincis-
sement ionique a l’aide d’une sonde ionique focalisée, plus connue sous le nom de FIB (Focused
Ion Beam). L’instrument est composé d’une colonne électronique permettant d’imager le ma-
tériau et d’une colonne ionique avec une source Ga™ pour arracher la matiere & un endroit
précis de I’échantillon. Cette technique offre ainsi la possibilité d’usiner des lames jusqu’a une

épaisseur de 50 nm.
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Capteurs a ondes élastiques confinées, sans fil et étirables:
application a 1’électronique imperceptible sur peau

RESUME

Avec le développement des objets connectés et de I'loT (Internet of Things), le suivi en continu des pa-
rametres corporels et la miniaturisation extréme des équipements de mesures deviennent de réels enjeux de
société. Parallelement, les dispositifs & ondes élastiques de surface (dispositifs SAW), largement utilisés dans
les télécommunications pour leur propriété de filtrage, connaissent aujourd’hui un essor pour leur fonction de
capteur. C’est précisément dans ce contexte, a I'interface entre 1’électronique sur peau et la micro-acoustique
que se situe ce sujet de these.

L’objectif est de développer un capteur de température sans fil qui associe un dispositif basé sur la technologie
des ondes élastiques & des antennes étirables. L’utilisation d’une structure & ondes confinées (WLAW) et un
choix de matériaux appropriés permettent ensuite de supprimer le besoin d’encapsulation du dispositif. Au
format ultrafin et ultrasouple, ’ensemble peut étre « tatoué » harmonieusement sur la peau.

Une grande partie du travail est consacrée a I’élaboration de dispositifs autoprotégés et a leur optimisation
par le biais de différentes stratégies (développement de matériaux en couches minces, designs). L’interrogation
a distance est démontrée en utilisant des antennes étirables réalisées par transfer printing.

Mots-clés : - capteur - température
- dispositif SAW - passif
- principe WLAW - sans boitier
- antenne - étirable

Wireless, stretchable and packageless acoustic wave sensors :
application to imperceptible on-skin electronics

ABSTRACT

With the development of Internet of Things (IoT), the continuous monitoring of the human body parameters
and the extreme miniaturization of devices are becoming major societal challenges. At the same time, surface
acoustic wave devices (SAW devices) who are widely used in telecommunications for filtering are booming for
their sensor function. It is precisely in this context, between the field of epidermal electronics and micro-acoustics
that lies this thesis project.

The goal is to develop a wireless temperature sensor that combines a device based on the acoustic wave
technology with stretchable antennas. The use of a confined wave structure (WLAW) and a choice of suitable
materials remove the need for encapsulation in the device. In the ultrathin and ultra-soft flexible format, the
device can be harmoniously « tattooed » on the skin.

A significant part of the work is focused on the development of the packageless devices and their optimi-
zation through different strategies (development of thin-film materials, designs). The remote interrogation is
demonstrated using stretchable antennas made by transfer printing.

Keywords: - sensor - temperature
- SAW device - batteryless
- WLAW principle - packageless

- antenna - stretchable
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