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Avant propos

La thèse ayant fait l’objet de ce mémoire s’est déroulée au sein de l’Institut des Microtech-
niques de Franche-Comté. Comme le titre le laisse entendre,ce travail s’articule autour de deux
branches de la physique pour l’ingénieur : la mécanique et l’optique.

L’aspect mécanique concerne la caractérisation des propriétés mécaniques des films minces,
les méthodes optiques permettant d’effectuer des mesures sans contact du déplacement de la
surface de ces films.

Les techniques optiques utilisées sont la projection de franges d’interférence dans la pre-
mière partie et la photographie de speckle dans la seconde partie. De façon à rendre systématique
ces mesures de déplacements, les échantillons sont filmés à l’aide d’une caméra numérique. Le
traitement des informations est réalisé informatiquement. La partie optique passe donc essen-
tiellement par du traitement d’images sous forme de traitement du signal.

Les propriétés mécaniques qui nous intéressent sont d’une part les contraintes résiduelles,
objet de la première partie, et d’autre part la mesure des coefficients d’élasticité par l’essai de
traction sur film mince, objet de la seconde partie. Les moyens d’essais utilisés sont des analyses
de forme, des essais de gonflement, des essais de nano-indentation et des essais de traction.

Ce mémoire de thèse se veut donc pluridisciplinaire. Pour enrendre la lecture limpide, j’ai
donc dû faire des choix quant aux notations à employer. J’ai bien sûr privilégié les notations
usuelles de la mécanique, tout en tentant de respecter les notations utilisées en optique et en trai-
tement d’images. Les principales notations utilisées sontrépertoriées dans le prochain chapitre.

Mais avant d’expliciter les notations je tiens à remercier sincèrement toutes les personnes
ayant pris part à ce travail. J’ai veillé à les indiquer tout au long du mémoire. Je dois y ajouter
bien sûr tous les membres du jury. J’en remercie particulièrement messieurs les rapporteurs,
Alain Bosseboeuf et Pierre Jacquot dont j’ai apprécié les conseils éclairés. J’exprime enfin ma
profonde gratitude envers mes deux directeurs de thèse, messieurs Patrick Delobelle et Gilbert
Tribillon. Ils resteront toujours pour moi deux purs modèles de chercheur intègre, passionné et
compétent, individu rare il me semble.

Ce mémoire a été tapé avec LATEX 2ε largement diffusé au sein de l’Institut des Microtech-
niques de Franche-Comté.
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Notations

L’axe z sera toujours l’axe de la caméra donc la normale à l’échantillon dans sa configuration
initiale. Les indicesf , s et i s’appliquent respectivement au film, au substrat et à l’indenteur. Les
indices i et o s’appliquent respectivement au plan image et au plan objet.Les indicesr et t
s’appliquent respectivement à l’image référence et à l’image témoin. L’indicek est un indice
générique. Entre crochets, est indiqué le domaine de validité s’il y a lieu :[P.F] pour projection de
franges, [P.S] pour photographie despeckle, [C.R] pour contraintes résiduelles, [GONF.] pour gonflement,
[TRAC.] pour traction et [N.I] pour nano-indentation.

α (rad) : angle de projection des franges par rapport à l’observateur [P.F],
α : coefficient de correction fonction derl [GONF.],
αs (K−1) : coefficient de dilatation thermique du substrat,
αf (K−1) : coefficient de dilatation thermique du film,
β (rad) : déphasage [P.F],
γ(x,y) : visibilité des franges [P.F],
γ : degré de similarité entre les les images référence et témoin, γ ∈ [0,1] [P.S],
δ0 (m) : précision théorique d’un déplacement de corps rigide [P.S],
δΩ (m) : erreur commise sur la position des pics d’intercorrélation [P.S],
∆θ (rad) : demi-angle entre les faisceaux interférents [P.F],
∆φ (rad) : différence des phases entre les images référence et témoin [P.S],
∆T (K−1) : différence de température entre l’observation et la croissance d’un film [C.R],
∆xi

(m) : écart à l’approximation linéaire pour quantifier les aberrations,
ǫ : infiniment petit du premier ordre,
εij : déformations en notation d’Einstein,
εeij : déformations élastiques en notation d’Einstein,
εpij : déformations plastiques en notation d’Einstein,
εTij : déformations totales en notation d’Einstein,
εxx : déformations suivant l’axe de traction [C.R],
εyy : déformations suivant l’axe transversal [C.R],
◦
ε (s−1) : vitesse de déformation,
η (m) : fréquence spectrale dans le second domaine spectral [P.S],
Θ1 (Pa) : premier invariant du tenseur des contraintes(Θ1 = σxx + σyy + σzz),
λ (m) : longueur d’onde de la lumière,
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ν : coefficient de Poisson,
νe : coefficient de Poisson élastique,
νp : coefficient de Poisson plastique,
νf : coefficient de Poisson du film,
νi : coefficient de Poisson de l’indenteur,
νs : coefficient de Poisson du substrat,
ν (m−1) : fréquence spatiale [P.S],
ρ (m) : rayon de courbure du bicouche contraint [C.R],
ρr (u.a) : module du spectre de l’image référence [P.S],
ρt (u.a) : module du spectre de l’image témoin [P.S],
σ0 (Pa) : contrainte initiale résiduelle de la membrane [C.R],
σf (Pa) : contrainte résiduelle moyenne du film [C.R],
σth (Pa) : estimation thermique de la contrainte résiduelle du film [C.R],
σxx (Pa) : contrainte de traction [C.R],
σij (Pa) : contraintes en notation d’Einstein,
¯̄σ (Pa) : tenseur des contraintes,
φo (m) : diamètre d’une surface diffusante circulaire,
φL (m) : diamètre d’une lentille,
φ(x,y) (rad) : phase de la lumière projetée,
ψ (rad) : paramétrage de l’orientation des directions cristallines [C.R],
ωko (m) : décalage duspecklesuivantk dansRo [P.S],
ωki

(m) : décalage duspecklesuivantk dansRi [P.S],
~Ωo (m) : vecteur décalage duspeckledansRo [P.S],
~Ωi(xi,yi) (m) : vecteur décalage duspeckledansRi [P.S],

a (m) : distance interatomique,
amn (m) : amplitude de la déformée [C.R],
a (m) : largeur de la membrane [C.R],
A (m2) : aire de contactpointe/matériauélastique projetée [N.I],
A : facteur d’atténuation [P.S],
b (m) : longueur de la membrane [C.R],
b(x,y) (W ·m−2) : bruit additif [P.S],
B(νx,νy) (u.a) : Transformée de Fourier deb(x,y) [P.S],
C2100 : coefficient de distorsion,
C (m) : coefficient de contour [P.F],
C, C etC∗ : coefficient de correction [GONF.],
cij (Pa) : coefficients de rigidité en notation d’Einstein,
c (Pa) : combinaison de coefficients de rigidité,c = c11 − c12 − 2c44,
¯̄̄̄
C (Pa) : tenseur de rigidité,
d (m) : interfrange projetée [P.F],
do (m) : distance objet,
di (m) : distance image,
¯̄D : tenseur des taux de déformations,
e (m) : erreur commise sur le décalage [P.S],
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ef (m) : épaisseur du film,
es (m) : épaisseur du substrat [C.R],
E (Pa) : module d’Young,
Ef (Pa) : module d’Young du film,
Ei (Pa) : module d’Young de l’indenteur [N.I],
Er (Pa) : module d’élasticité réduit [N.I],
Es (Pa) : module d’Young du substrat [C.R],
Eb (u.a) : énergie du bruit exprimée dans le domaine direct [P.S],
EB (u.a) : énergie du bruit exprimée dans le domaine spectral [P.S],
f (m) : distance focale,
F# : Nombre d’Ouverture du système optique,
Ft (N) : effort de traction (effort normal) [TRAC.],
F (N) : charge appliquée [N.I],
Fmax (N) : charge maximale appliquée [N.I],
F(ηx,ηy) (u.a) : spectre du halo de franges [P.S],
GT : grandissement transversal du système optique,
G (Pa) : module de cisaillement de Coulomb,
h (m) : flèche au centre de la membrane [GONF.],
h (m) : profondeur d’indentation [N.I],
hc (m) : profondeur réelle permanente [N.I],
hf (m) : profondeur résiduelle de l’empreinte après décharge totale [N.I],
hmax (m) : profondeur maximale de l’empreinte [N.I],
hS (m) : profondeur de Sneddon [N.I],
HB (Pa) : dureté du film,
i(x,y) (W ·m−2) : intensité (éclairement lumineux),
i0(x,y) (W ·m−2) : intensité moyenne,
ir(x,y) (W ·m−2) : intensité de l’image référence [P.S],
it(x,y) (W ·m−2) : intensité de l’image témoin [P.S],
Ir(νx,νy) (u.a) : spectre de l’intensité de l’image référence [P.S],
It(νx,νy) (u.a) : spectre de l’intensité de l’image témoin [P.S],
¯̄I : tenseur identité du second ordre,
J2(σ) (Pa) : contrainte équivalente au sens de Von Mises,
k : nombre entier utilisé lors du déroulement la phase [P.F][P.S],
Lo (m) : largeur d’une surface diffusante carrée,
N : nombre de grains dans l’image,
nc : nombre de colonnes éliminées par l’opérateur [TRAC.],
nl : nombre de lignes éliminées par l’opérateur [TRAC.],
ns : intervalle de sécurité [TRAC.],
nx : nombre de vecteurs suivantx [P.S][TRAC.],
ny : nombre de vecteurs suivanty [P.S][TRAC.],
Nk (pixel) : nombre de pixels dans l’image suivantk [P.S],
p : degré d’itération [P.S],
p (m) : interfrange dans un plan normal àzp [P.F],
P (Pa) : pression de gonflement [GONF.],
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Q : dynamique de la caméra numérique,
Q (Pa) : état asymptotique d’écrouissage,
r (m) : rayon de la membrane [GONF.],
r : rapport entre le rayon du pic et sa largeur à mi-hauteur [P.S],
re : rapport des épaisseurs,re = es/ef [C.R],
rl : rapportlongueur/largeur, rl = b/a [C.R],
R (m) : résolution de l’interpolation [P.S],
R (Pa) : variable scalaire d’écrouissage,
R : repère (base orthonormée directe),
Ri : repère image,
Ro : repère objet,
RM : repère lié à l’interféromètre de Michelson [P.F],
s (m2) : section droite de l’échantillon [TRAC.],
S (m) : largeur à mi-hauteur du pic d’autocorrélation [P.S],
Sk (m) : taille moyenne du grain despecklesuivantk [P.S] [P.F],
S (Pa−1 ·m) : rigidité de l’échantillon [N.I],
sij (Pa−1) : coefficients de souplesse en notation d’Einstein,
s (Pa−1) : combinaison de coefficients de souplesse,s = s11 − s12 − s44/2,
¯̄̄̄
S (Pa−1) : tenseur de souplesse,
T1 (K) : température de croissance du film [C.R],
T2 (K) : température d’observation du film [C.R],
Tk (m) : taille d’un pixel suivantk,
uko (m) : déplacement de l’objet suivantk dansRo [P.S][TRAC.],
V : facteur de visibilité des franges [P.S],
Vt (m·s−1) : vitesse de traction [TRAC.],
V at (m·s−1) : vitesse d’attaque en usinage chimique,
xo = xo + jyo (m) : coordonnées complexes d’un point dans l’objet,
xi = xi + jyi (m) : coordonnées complexes d’un point dans l’image,
Y0 (Pa) : limite d’élasticité,
Yb (Pa) : module biaxial ou module biaxé,Yb = E/(1 − ν),
Yp (Pa) : module de plaque,Yp = E/(1 − ν2),
Ypi (Pa) : module de plaque de l’indenteur [N.I],
Ypf (Pa) : module de plaque du film,
zp : direction du faisceau lumineux projeté [P.F],
z(x,y) (m) : position hors-plan de l’échantillon (déformée) [C.R].
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Introduction générale
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Étudier le comportement des matériaux, définir leurs caractéristiques mécaniques, tel est
l’objectif de la rhéologie. C’est de ces études que dépend lechoix des matériaux utilisables dans
la réalisation de structures complexes.

Si pour les matériaux usuels et de dimensions standard, les études rhéologiques sont tout à
fait classiques, de nombreuses voies sont encore à explorer.

On peut citer plusieurs domaines phares qui justifient un élargissement de la rhéologie vers
de nouvelles utilisations de matériaux usuels ou vers de nouveaux matériaux :

– l’automobile ;

– le pétrole ;

– l’aéronautique ;

– l’information et la communication ;

– le biomédical...

Il est inutile de faire le bilan des exigences portées par cessecteurs, elles regroupent toutes les
technologies de pointes. Et deux mots parmi d’autres symbolisent ces exigences : « miniaturisa-
tion et fiabilité ».

On aborde l’une des voies que le Laboratoire de Mécanique Appliquée - L.M.A.R.C1 - a
choisie de suivre : l’étude des propriétés mécaniques des matériaux utilisés en faible(s) dimen-
sion(s).

Le but de la recherche dans ce domaine est d’aider à la conception de micromécanismes et
microstructures. La particularité de ces objets est qu’ilshéritent de procédés d’usinage collectif
utilisés en électronique. Ils sont principalement composés d’un assemblage de plaques minces,
de membranes, de poutres fines, liées à un substrat plus massif, sollicitées principalement en
traction, pression et flexion.

Les premiers travaux réalisés au L.M.A.R.C dans cette voie remontent au début des années
90 avec la naissance de l’Institut des Microtechniques de Franche-Comté : l’I.M.F.C2.

Le premier banc d’essai à avoir été développé est celui de gonflement de membrane [1][2].
Le second, plus délicat à mettre en oeuvre, est le banc d’essai de flexion de poutre mince [3].
Enfin, l’I.M.F.C s’est doté d’un banc d’essai de nano-indentation, appareil commercial, venant
compléter ces deux outils.

Mais comme une démarche scientifique rigoureuse se doit de recouper plusieurs expériences
pour prétendre à des résultats fiables, il a été décidé de mettre au point un moyen de mesure
supplémentaire, le banc d’essai de traction sur film mince.

L’expérience prouve qu’en s’intéressant aux matériaux en faibles épaisseurs, on est systé-
matiquement confronté à des problèmes de contraintes résiduelles. Les travaux précités n’y ont
pas échappés et c’est pourquoi ce travail de thèse s’articule autour de deux parties :

– l’étude des contraintes résiduelles dans les couches minces ;

– la traction sur film mince.

1. Laboratoire de Mécanique Appliquée Raymond Chaléat, 19 Chemin de l’épitaphe, 25030 Besançon.
2. Institut des Microtechniques de Franche-Comté, 32 Avenue de l’observatoire, 25030 Besançon.
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Ces deux voies font appel au contrôle non destructif et en particulier à la métrologie optique.
Au sein de l’I.M.F.C, le Laboratoire d’Optique - L.O.P.M.D3 - possède l’expérience requise dans
ce domaine.

L’approche mécanique nécessite une étude en terme de déplacement. Déplacement hors-
plan pour l’analyse des contraintes résiduelles, et déplacement dans le plan pour l’analyse des
déformations des éprouvettes de traction.

Les méthodes optiques utilisées sont pour les déplacementshors-plan, la projection de franges
en lumière cohérente ; et pour les déplacements dans le plan,la photographie numérique despe-
ckle.

Concernant l’étude des contraintes résiduelles par analyse de la déformée, après une brève
présentation du phénomène, nous proposons un rappel de la technique de projection de franges.
Puis, nous étudions l’anisotropie mécanique des matériauxCubiques à Faces Centrées, maté-
riaux fréquemment rencontrés dans le domaine des microtechniques. Nous présentons ensuite
les trois études expérimentales réalisées :

– l’analyse des contraintes résiduelles dans le film d’un bicouchefilm/substratà bords libres,
il s’agit en l’occurrence de contraintes thermiques dans des wafersbicouchesSiO2/Si ;

– l’analyse de l’effet des contraintes résiduelles de compression dans le film d’une mem-
brane bicoucheSiO2/Si ;

– l’étude de contraintes résiduelles de tension dans un film de polyimide monocouche par
gonflement de membranes.

La seconde partie débute par la présentation des spécificités de l’essai de traction sur film
mince associée aux solutions technologiques envisagées. Nous détaillons ensuite la technique
utilisée pour mesurer le champ de déplacements dans le plan.Deux validations expérimentales
sont finalement proposées en cloture à ce mémoire de thèse :

– traction sur un matériau ductile, le cuivre électrodéposé;
– puis traction sur un matériau fragile, le silicium monocristallin.

3. L.O.P.M.D, Laboratoire d’Optique Pierre-Michel Duffieux, 16 Route de Gray, 25030 Besançon.
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Première partie

Mesure des contraintes résiduelles dans les
films minces
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Chapitre 1

Origine de l’étude

Les films minces ont fait l’objet de nombreux travaux. Leurs caractéristiques mécaniques ont
été beaucoup étudiées et plusieurs ouvrages en proposent les bases [4][5]. Elles ont été étudiées
tant du point de vue des propriétés rhéologiques, que des propriétés d’adhésion et des contraintes
résiduelles.

C’est probablement en voulant protéger des surfaces oxydables ou fragiles par dépôt de
matériaux aux propriétés adéquates que les contraintes résiduelles dans les films minces ont été
mises en évidence. La couche protectrice venait parfois à craqueler ou à se décoller [6]. Ce
phénomène est directement lié aux propriétés d’adhésion dufilm sur le matériau massif1 et aux
contraintes internes dont il fait l’objet [7]. Lorsque l’adhérence du film au matériau massif est
« parfaite », aucun signe extérieur ne permet de deviner la présence d’une éventuelle contrainte
dans le film. De même, lorsque le film n’est pas contraint, l’adhérence peut sembler « parfaite ».
L’ensemblecontraintes résiduelles/adhérenceforme un couple inséparable dans le domaine des
films minces.

On pourrait disserter longuement sur le phénomène d’adhésion mais l’intérêt de notre étude
concerne plus précisément les contraintes résiduelles. Résiduelles pourquoi? Parce que les con-
traintes qui nous intéressent ne sont pas dues à une action mécanique extérieure sur le film étudié,
mais à son procédé d’obtention. Le film, dans son état de repos, est soumis à une contrainte
interne. C’est cette contrainte qui nous intéresse et que l’on désire mesurer.

Mesurer une contrainte ! oui... mais dans quel but? Simplement dans le but de mieux com-
prendre son origine et d’être capable de la prévoir, de la supprimer ou de la contrôler, et éven-
tuellement d’utiliser cette contrainte comme source d’énergie. Mais compte tenu du rôle qui
nous est assigné dans le présent travail, nous nous limitonsà la caractérisation de l’effet de la
contrainte. Nous cherchons à développer des moyens de mesure permettant d’y accéder sans
chercher à en déterminer la cause ni à l’éliminer.

Nous avons évoqué dans l’introduction les travaux passés deBonnotte sur l’essai de gonfle-
ment de membranes [1]. C’est lors de l’étape de validation dudispositif de mesure que l’intérêt et
la possibilité d’étudier les contraintes résiduelles se sont fait ressentir. Les membranes utilisées

1. On entend ici par « matériau massif » un matériau suffisamment épais pour ne pas se déformer sous l’action
du film.
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étaient en silicium monocristallin. La réalisation des membranes semblait être une étape inévi-
table à qui devait utiliser le silicium monocristallin comme matériau de référence pour valider
le banc d’essai. Le choix du silicium n’est pas innocent. Sonusage intensif en électronique de
masse depuis quelques décennies fait que ses procédés d’obtention et d’usinage sont tout à fait
maîtrisés. Mais plus qu’un matériau aux propriétés de semi-conducteur intéressantes, il s’avère
présenter des propriétés mécaniques remarquables [8]. La bonne connaissance de ces propriétés
et la possibilité de réaliser des membranes fines et d’excellente qualité ont naturellement imposé
son choix comme matériau de référence pour valider l’essai de gonflement.

Malgré les bons résultats obtenus avec le silicium, la réalisation de membranes relativement
minces (de l’ordre de5µm ou moins) s’est révélée infructueuse. En deçà d’une épaisseur de
10µm, leswafersde silicium comportaient souvent plusieurs membranes cassées. C’est lors
du procédé2 d’obtention des membranes que des contraintes résiduellesse développent. Pour
des membranes de faible épaisseur, ces contraintes peuventêtre suffisamment importantes pour
provoquer leur rupture. L’étude de ces contraintes, via l’analyse de forme des membranes, a
alors été engagée. La première partie du travail présenté ici vise à poursuivre cette étude.

Dans le second chapitre, nous nous intéressons à l’origine des contraintes résiduelles en nous
orientant particulièrement vers le cas des films minces. Lescontraintes résiduelles sont abordées
par l’exemple des membranes de silicium monocristallin. Ils’agit précisément de contraintes
thermiques à l’interface entre le dioxyde de silicium3, SiO2, et le silicium,Si. Les méthodes de
calcul des contraintes que nous adoptons sont basées sur l’étude de la déformée des échantillons
sous l’action des contraintes.

L’analyse de la déformée est effectuée par une méthode de projection de franges. Ce moyen
de mesure optique sera donc présenté au troisième chapitre.

Nous nous intéressons ensuite, dans le quatrième chapitre,à l’anisotropie des matériaux
de structure cristallographique Cubique à Faces Centrées,les CFC. Cette étude nous semble
nécessaire en introduction aux trois applications présentées par la suite. Elle sera aussi utile à la
dernière campagne d’essais présentée dans ce mémoire de thèse.

La première application fait en l’occurrence appel à un substrat CFC. Elle traite de l’effet
des contraintes thermiques sur leswafersbicouchesSiO2/Si à contours libres et fait l’objet du
cinquième chapitre. Nous tentons d’y quantifier la contrainte.

Les effets des contraintes thermiques sur les membranes bicouchesSiO2/Si aux bords en-
castrés font ensuite l’objet du sixième chapitre. Les contraintes en jeu sont des contraintes de
compression. On verra que nous sommes actuellement dans l’incapacité de proposer une valeur
quantitative au taux de contraintes présent dans ces membranes.

Nous proposons finalement – avant d’étudier la traction des films minces – la mesure des
contraintes résiduelles par le gonflement de membranes. Le matériau testé est un film de poly-
imide. Cette analyse est complémentaire aux deux premièrespuisqu’elle s’applique aux mem-
branes soumises à des contraintes de tension.

2. On utilise couramment en salle blanche l’anglicismeprocess. Ceci comprend l’ensemble des étapes interve-
nant dans la réalisation d’un objet par usinage chimique.

3. On emploie couramment le terme « silice ».
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Chapitre 2

Origine des contraintes résiduelles

Ce chapitre donne quelques informations concernant les contraintes résiduelles rencontrées
dans les films minces. On y introduit principalement le cas decontraintes thermiques en adoptant
l’exemple du bicoucheSiO2/Si. Le procédé classique d’usinage anisotrope des membranes de
silicium dans leswafersorientés<100> est présenté.

2.1 Les trois ordres de contraintes résiduelles

Comme il a été précisé en introduction, les contraintes résiduelles peuvent être définies
comme les contraintes, au sens mécanique du terme1, présentes au sein d’un matériau lorsque
celui-ci n’est pas soumis à une action mécanique extérieure. Elles ne sont pas spécifiques aux
films minces ou aux matériaux en faible épaisseur. Un matériau massif présente aussi, loca-
lement, des contraintes résiduelles non négligeables. Dans une structure mécano-soudée par
exemple, des contraintes se développent localement près des soudures. Le soudeur sait que la
structure va se déformer lors du refroidissement, et prend naturellement en compte ce phéno-
mène. On peut cependant dire que dans le cas des films minces, les contraintes résiduelles
s’expriment de façon prépondérante, portant parfois atteinte à l’intégrité des microstructures.
Dans les différentes disciplines des microtechniques, elles font donc l’objet de la plus grande
attention.

D’une manière générale, on classe les contraintes résiduelles selon trois ordres [9]. Les
contraintes d’ordre I sont des contraintes macroscopiques. Pour un matériau multiphasé elles
se répercutent sur plusieurs grains. Les contraintes de soudage évoquées précédemment en font
partie. Les zones de forte déformation plastique après pliage présentent aussi une concentration
de contrainte du premier ordre. Les contraintes d’ordre II sont les contraintes résiduelles pré-
sentes à l’échelle du grain. La différence de constitution des grains, leur orientation, leur taille...
sont à l’origine de ces contraintes [10]. Enfin, les contraintes d’ordre III sont les contraintes rési-
duelles microscopiques. Elles peuvent être dues à la présence d’éléments interstitiels, de lacunes
ou autres défauts au sein du réseau cristallin.

1. La contrainte s’exprime en Pascal, donc en unité de pression. Il s’agit d’un effort par unité de surface.
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En ce qui concerne les matériaux massifs, les deux méthodes les plus utilisées pour mesurer
les contraintes résiduelles sont la technique de diffraction des rayons X, et la technique dite
de hole-drilling. Si la première technique est applicable aux films minces, laseconde ne l’est
pas. Elle consiste à percer un matériau sous contrainte et à mesurer la relaxation de celui-ci au
voisinage du perçage. Depuis plusieurs années, cette technique est naturellement associée à la
mesure de déplacements par métrologie optique [11][12].

2.2 Contraintes résiduelles dans les films minces

2.2.1 Généralités

Dans le cas des films minces, on considère deux types de contraintes résiduelles :

– les contraintes d’origine thermique2 ;

– et les contraintes intrinsèques.

Le premier type de contraintes, que nous appellerons simplement « contraintes thermiques »,
est clairement identifié. On trouve son origine dans la différence de coefficient de dilatation ther-
mique entre les matériaux solidaires. L’élaboration des microsystèmes étant rarement effectuée
à leur température d’utilisation, les contraintes thermiques s’expriment par une déformation des
différents éléments lors du refroidissement de la structure. Ces contraintes peuvent être classées
dans la catégorie des contraintes résiduelles d’ordre I puisqu’elles agissent de manière globale
sur la structure.

Les contraintes intrinsèques sont dues au procédé d’élaboration des couches et apparaissent
durant la croissance. Elles peuvent se traduire par des contraintes résiduelles d’ordre I, II ou III.
On peut parfois trouver leurs origines et tenter de les réduire. Dans certains cas, un recuit3 ou
des cyclages thermiques permettent de les relaxer [13].

Dans les microsystèmes, chaque couche – ou multicouche – présente des contraintes intrin-
sèques inhérentes à son mode d’élaboration. Il est difficilede faire des généralités concernant
leurs origines. On peut tout de même en citer quelques exemples trouvés dans la littérature
[5][14][15][16][17] :

– défauts, lacunes, contamination ;

– problème de diffusion d’oxygène vers l’intérieur de la couche causant une expansion vo-
lumique ;

– différence de taille des atomes de chaque composant ;

– oxydation de surface ;

– vitesse de croissance ;

– dislocations d’interfaces dans les monocristaux ;

– tension de surface...

2. On dit aussi parfois « contraintes extrinsèques ».
3. Recuit : opération utilisée en métallurgie qui consiste àchauffer un matériau à une température donnée pour

relaxer les contraintes.
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Dans les films minces, on met en évidence les contraintes résiduelles soit par des mesures
locales, soit par des mesures globales [18] [19]. Les méthodes locales visent à mesurer des
modifications cristallographiques (changement des distances interatomiques par exemple). Ces
méthodes nécessitent la connaissance des propriétés élastiques du matériau. Elles utilisent par
exemple la diffraction des rayons X [20][21], la diffraction des électrons, la spectroscopie Ra-
man [22], l’ellipsométrie spectroscopique [23], la spectroscopie optique non-linéaire [24]... Les
méthodes globales visent à mesurer l’effet de ces modifications cristallographiques : effet méca-
nique sur la forme de la structure, sur la réponse vibratoire[25]... ou effet sur les autres propriétés
(électromagnétiques, thermiques, optiques, etc.).

Dans un cas comme dans l’autre, lorsque le mécanicien cherche à quantifier les contraintes
résiduelles, il utilise une approche phénoménologique. Iltente de déterminer la relation qui relie
la contrainte au paramètre qu’il observe. En rhéologie, la méthode la plus utilisée pour mesurer
les contraintes dans les films minces consiste à étudier la déflexion d’un échantillon sous l’action
de celles-ci. De nombreuses études ont été conduites en ce sens depuis les années 70. Les essais
de gonflement et de flexion permettent aussi de mesurer les contraintes résiduelles [26]. Une
autre approche, relativement à la mode, est issue des techniques d’usinage collectif. Elle consiste
à étudier les déformations provoquées par les contraintes résiduelles sur des microdispositifs
spécifiquement réalisés dans ce but [27][28][29][30][31].

C’est la première méthode que nous utiliserons pour mesurerles contraintes thermiques dans
le cas du bicoucheSiO2/Si. On verra cependant qu’elle est inadaptée dans le cas des membranes
aux bords encastrés. Sous cette forme, et si la membrane est en tension, la contrainte peut par
contre être mesurée par l’essai gonflement. En effet, les relationspression/flèchepermettent
de prendre en compte une contrainte initiale de tension dansle film. Nous proposons comme
application le calcul des contraintes intrinsèques dans unfilm de polyimide par gonflement de
membrane.

2.2.2 Un exemple : le bicoucheSiO2/Si

Les contraintes thermiques dans le bicoucheSiO2/Si

Revenons aux contraintes thermiques puisqu’elles nous intéressent au plus haut point. Nous
allons les introduire par l’exemple concret des membranes de silicium.

Le silicium monocristallin est devenu, par la force des choses, le matériau de référence et de
base dans la composition des microsystèmes. Contrairementaux idées courantes, il ne s’agit pas
d’un matériau extrêmement fragile. C’est plutôt l’utilisation qui en est faite qui nécessite de le
manipuler avec délicatesse. En effet, les objets en silicium que l’on manipule sont généralement
issus de tranches de silicium monocristallin4, appelées plus couramment par le nom anglais

4. Le silicium que nous utilisons est en réalité dopé pour assurer ses caractéristiques de semi-conducteur. Le
dopant est le plus souvent du bore ou du phosphore... mais sa concentration est infinitésimale et permet de négliger
son effet sur les caractéristiques mécaniques du silicium.Nos échantillons les plus dopés présentent par exemple
une concentration en phosphore de1021 atomes· cm−3 soit0,006 % du volume.
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wafer5, d’épaisseur inférieure à400µm et de diamètre généralement supérieur à50 mm. Comme
tout monocristal, il a la particularité d’avoir tendance – àde faibles épaisseurs – à se cliver
selon ses directions cristallographiques. En général celaarrive à la suite d’un choc. Petersen fait
remarquer avec pertinence qu’un échantillon d’acier de dimensions équivalentes serait très facile
à plier et à plastifier [8].

Les procédés d’usinage des structures de silicium sont bienétablis. On procède par attaque
chimique à l’aide de solutions de produits déterminés. Il peut s’agir d’une attaque isotrope,
ou d’une attaque anisotrope. Les vitesses d’attaque sont fonction des produits utilisés, de leur
proportion, de la température, et même de l’agitation du bain. Le procédé que nous utilisons
pour graver les membranes comprend plusieurs étapes représentées par la figure 2.1. La gravure
du silicium est réalisée par attaque chimique dans une solution à base de potasse,KOH 6. Pour
localiser l’attaque et obtenir les formes de membranes désirées, on utilise une couche protectrice
de dioxyde de silicium, leSiO2

7, qui est attaqué beaucoup plus lentement que le silicium8.
L’ouverture de fenêtres dans leSiO2 s’effectue aussi par une attaque chimique, cette fois-ci dans
une solution à base de fluorure d’ammonium et d’acide fluorhydrique : leBHF 9. La protection
du SiO2 lors du perçage des fenêtres est réalisée par une résine photosensible10 insensible au
BHF . Les ouvertures dans la résine sont effectuées par révélation dans un développeur basique,
un flash en rayonnement ultraviolet ayant préalablement sensibilisé la résine aux endroits désirés
grâce à un masquage11.

Le procédé d’usinage que nous présentons ici consiste en un usinage anisotrope. Les plans
cristallins orientés(111) sont attaqués plus lentement que les autres12. Les causes de l’aniso-
tropie des vitesses d’attaques font l’objet de plusieurs hypothèses13. Le degré d’anisotropie de
l’attaque est lié à la température et à la composition du bain[32]. Toujours est-il que ce phéno-
mène permet d’usiner, ou oblige à usiner, les membranes selon une géométrie bien définie qui
est fonction de l’orientation cristallographique deswaferschoisis. Il est ainsi aisé de réaliser une
membrane parfaitement rectangulaire, d’épaisseur jusqu’à10µm, dans unwafer<100>. C’est
pour des épaisseurs inférieures que les choses se compliquent, contraintes thermiques aidant.

C’est lors de la première étape de protection du silicium quel’on trouve l’origine des contrain-
tes thermiques que nous étudions. La couche de dioxyde de silicium est générée par oxydation.
Cette oxydation peut-être effectuée sous atmosphère humide, ou sous atmosphère sèche. Dans

5. On emploie aussi le terme « galette ».
6. Solution :23,4 % en masse deKOH , 13,3 % en masse d’alcool isopropanol et63,3 % en masse deH2O.
7. On peut aussi utiliser d’autres couches, comme le nitrurede silicium,Si3N4.
8. Par exemple à70oC : V at

Si[100] = 670 nm ·min−1 etV at
SiO2

= 7 nm ·min−1.
9. Solution :28 ml deHF , 170 ml deH2O et113 g deNH4F .

10. Une résine photosensible est chimiquement soluble après insolation à un rayonnement donné. Nous utilisons
la résine Shipley1400−37.

11. Notons qu’il existe des résines positives et des résinesnégatives et que le masque doit être réalisé en consé-
quence.

12. La différence de vitesse d’attaque peut atteindre un rapport1000.
13. La plus forte densité d’atomes dans les CFC se rencontre pour les plans atomiques(111) (Fig. 4.1 p. 48). Les

molécules d’H2O, formant un écran, sont donc plus nombreuses dans ces plans.De même, les énergies interato-
miques sont globalement plus importantes à vaincre pour décrocher un atome...
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SiO2
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attaque duSi

suppression duSiO2
[111]

MEMBRANES

FIG. 2.1 –Procédé d’élaboration des membranes de silicium.

notre cas, elle est réalisée sous atmosphère sèche dans un four à la température de1080 oC.
Les coefficients de dilatation thermique sont deαSi = 2,6 · 10−6 K−1 pour le silicium14 et de
αSiO2 = 0,55·10−6 K−1 pour le dioxyde de silicium généré par oxydation15. Lorsque le bicouche
est refroidi à la température ambiante, la différence de coefficient de dilatation thermique entre

14. On trouve dans la littérature des valeurs allant deαSi = 2,33 ·10−6 K−1 àαSi = 3 ·10−6 K−1. Nous retenons
la valeur moyenne mais il faut avoir à l’esprit que le monocristal de silicium est mécaniquement anisotrope donc
que sa dilatation thermique l’est aussi. De plus, le coefficient de dilatation thermique est fonction de la température
et varie de2,5 · 10−6 K−1 à4,5 · 10−6 K−1 de la température ambiante à800oC [33].

15. On trouve dans la littérature des valeurs allant deαSiO2
= 0,5 · 10−6 K−1 àαSiO2

= 0,6 · 10−6 K−1, cette
valeur variant assez peu avec la température.
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le silicium et le dioxyde de silicium engendre une différence de taux de contraction des deux
couches16. Les contraintes thermiques naissent inévitablement et obligent l’ensemble à se cour-
ber pour minimiser les énergies internes. Le film peut alors se trouver dans un état de tension ou
dans un état de compression selon le signe de la différence decoefficient de dilatation thermique
(Fig. 2.2).

croissance du film
températureθ1

mise à la tempé-
rature ambiante

bicouche sous contrainte
températureθ2 FORME CONCAVE

FILM EN TENSION, σr > 0
FORME CONVEXE

FILM EN COMPRESSION, σr < 0

αfilm < αsusbtrat αfilm > αsusbtrat

FIG. 2.2 –Naissance des contraintes thermiques durant l’élaboration d’une couche mince.

S’il n’est plus désirable, leSiO2 restant sur une face est supprimé par attaque chimique
auBHF , relâchant ainsi les contraintes thermiques. La membrane de silicium est de nouveau
prête à accueillir les autres couches éventuellement prévues. Dans tous les cas, la courbure de
la membrane porte atteinte à son intégrité physique, allantparfois jusqu’à rupture selon les
épaisseurs en présence [34]. Ce phénomène doit donc être pris en compte. C’est cette courbure,
ou « déflexion », que nous nous proposons de mesurer et qui peut– dans certains cas – permettre
de faire une estimation quantitative de la contrainte.

Le cas du bicoucheSiO2/Si n’est qu’un exemple particulier dans la réalité des contraintes
thermiques. Nous avons déjà noté que les films minces sont rarement générés à température
ambiante ; qu’ils soient réalisés par dépôt, pulvérisation, croissance épitaxiale ou autres tech-
niques... On peut toujours tenter d’utiliser des matériauxprésentant des coefficients de dilatation
thermique voisins, parmi la classe des métaux par exemple. Mais les matériaux sont souvent im-
posés par la structure que l’on veut réaliser. Par ailleurs,les couches d’oxyde sont fréquemment
utilisées dans le domaine des multicouches en tant que couches sacrificielles. Elles constituent
aussi des barrières intéressantes empêchant la migration d’atomes entre les différentes couches
lors de la réalisation des couches supérieures.

Le problème des contraintes thermiques se pose aussi lors dela réalisation des films minces
monocouches. L’étape finale consiste à séparer le film mince de son support17 et l’emploi d’une
couche sacrificielle, qui puisse être gravée sélectivement, est courant. Accorder les coefficients
de dilatation thermique entre les différentes couches est souvent impossible.

16. Tant que l’adhésion entre le film et le substrat est correcte.
17. En général un substrat de matériau semi-conducteur :Si,AsGa, ou autre...
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Les contraintes thermiques sont donc rencontrées fréquemment dans la pratique aussi bien
lors de la croissance d’un film monocouche que dans la réalisation de multicouches.

Autres contraintes résiduelles dans le bicoucheSiO2/Si

En réalité, et d’une manière générale, les contraintes thermiques ne sont pas les seules con-
traintes résiduelles en présence dans le bicoucheSiO2/Si. Une autre source de contraintes rési-
duelles réside dans la physique de l’oxydation [27].

Dans le cas de l’oxydation sous atmosphère sèche, la croissance de l’oxyde se fait par trans-
port interstitiel de l’oxygène. La silice générée adopte une structure composée de tétraèdres18

reliés par les atomes d’oxygènes. Cette structure est plus dense que la structure CFC du sili-
cium. L’interfacesilicium-siliceest alors situé en-deçà de la surface initiale du silicium,44 %
du dioxyde généré sont situés à l’intérieur du volume initial et 56 % à l’extérieur. La structure
finale de la silice thermique est finalement une structure amorphe19 comportant des lacunes qui
engendrent des variations de densité et permettent la contamination du film par des impuretés20

[35]. Ces défauts sont la source de contraintes d’ordre III de tension ou de compression.
De plus, bien que de composition presque parfaite, leswafersde silicium monocristallin

peuvent présenter à l’état brut des concentrations de contraintes en fonction du taux de dopage
[36]. Les résultats du quatrième chapitre en montreront un effet : les wafersbruts présentent
d’importants défauts de planéité.

Cependant, on considère avec raison que dans les bicouchesSiO2/Si, les contraintes ther-
miques sont de loin les plus importantes. On néglige donc, pour ce bicouche particulier, les
contraintes intrinsèques.

2.3 Bilan du chapitre 2

Le bicoucheSiO2/Si fait l’objet des deux premières études expérimentales présentées dans
ce mémoire. Il a donc été utilisé en guise d’exemple pour expliquer l’origine des contraintes ther-
miques. Outre les contraintes thermiques, nous avons donnéquelques exemples de contraintes
intrinsèques que l’on rencontre dans les films minces. On a vuque, dans un bicouchefilm/substrat,
lorsque le film est sous contrainte – tout au moins d’ordre I – l’ensemble fléchi. Cette déflexion
permet de faire une estimation du taux de contrainte dans le film.

18. Quatre atomes d’oxygène entourent un atome de silicium.
19. Contrairement au quartz, de composition identique maisde structure cristalline, donc plus dense.
20. Par exemple, des gaz étrangers présents dans l’étuve.
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Chapitre 3

La mesure du champ de déplacements
hors-plan

Sans avoir trop insisté sur ce fait, on aura compris que les trois études envisagées dans cette
première partie ont un point commun : la mesure de la déforméedes échantillons.

Dans le cas deswafersbicouches, elle permet de relier le rayon de courbure à la contrainte
thermique moyenne présente dans le film. Dans le cas des membranesSiO2/Si encastrées
sur leur contour, elle permet dans un premier temps de faire une étude qualitative du taux de
contrainte à l’interface. Dans le cas des films de polyimide,elle permet de tracer les relations
pression/flèche, qui constituent la base du calcul de la contrainte résiduelle.

Compte tenu des dimensions en jeu et de la fragilité des échantillons, il semble important de
leur éviter tout contact mécanique. Ce point fera l’objet deprécautions particulières concernant
leur fixation. Il impose également le choix d’une méthode de mesure sans contact. Nous avons
choisi la métrologie optique.

La bibliographie offre de nombreuses méthodes adaptées auxmesures de formes envisa-
gées. On peut citer l’interférométrie holographique (à deux longueurs d’onde, à deux indices, à
deux angles...) [37], l’interférométrie despeckle(via mouvement de l’objet, décalage d’un fais-
ceau...) [38][39][40], la déflectométrie moiré [41], l’interférométrie moiré [42], la projection de
grille auto-adaptative [43], et des méthodes d’interférométrie désensibilisée [44], d’interféromé-
trie avec réseau périodique [45][46], etc... Ces techniques sont plus ou moins simples à mettre
en place. Elles peuvent avoir une sensibilité adaptable ou fixée. Elles peuvent opérer sur des
matériaux rugueux ou non.

Finalement, le banc d’essai de gonflement de membranes est à l’origine de notre choix. Il
dispose de deux possibilités complémentaires, en termes deprécision et d’étendue de mesure1,
pour mesurer les déplacements hors-plan [47] :

– l’interférométrie holographique, adaptée aux déplacements hors-plan dans une gamme de
λ/50 à 3µm, avec une précision de±0,6 %2 ;

1. Les valeurs indiquées ont été obtenues pour des champs objets de10×10 mm2.
2.λ est la longueur d’onde de la lumière laser, soitλ = 514 nm dans le cas du laser à argon dont nous disposons.
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– la projection de franges d’interférence, adaptée aux déplacements hors-plan dans une gam-
me de3µm à quelques centaines deµm selon les angles de projection utilisés, avec une
précision de±2 %.

Les études que nous proposons ultérieurement présentent certaines particularités du point de
vue des informations que l’on désire obtenir et de la géométrie des échantillons.

1. Leswaferssont étudiés de façon statique. Ils ont un diamètre de50,8 mm et une épais-
seur de70µm, 200µm ou250µm. Ce sont les rayons de courbure suivant les directions
cristallographiques principales qui nous intéressent. Nous n’avons pas de connaissancea
priori sur l’amplitude des flèches que va leur imposer la contraintethermique.

2. Les membranes bicouchesSiO2/Si sont aussi étudiées d’un point de vue statique. Elles
sont solidaires d’un cadre de silicium et présentent des surfaces couvrant de1,5×7,5 mm2

à 6×8 mm2 pour des gammes d’épaisseurs variant de3,5µm à20µm. Nous désirons en
analyser simplement la forme. Des études antérieures montrent qu’elles peuvent présenter
des déflexions comprises entre0µm et40µm [1].

3. Les films de polyimide sont étudiés de façon continue, au cours du gonflement3. Ils ont
des dimensions de4×8 mm2 et 3×4 mm2 pour une épaisseur de2µm, 4µm ou5,5µm.
L’information intéressante est l’évolution de la flèche au centre en fonction de la pression
de gonflement. Le polyimide étudié étant un matériau très élastique, les films devraient
subir des flèches très importantes4.

La méthode de projection de franges est commune aux trois études. Nous allons donc en
poser les jalons sans trop s’étendre ; la technique complèteayant déjà été pleinement décrite
dans les thèses de Bonnotte [1] et de Trolard [2] qui ont développé le banc d’essai de gonflement
de membranes.

3.1 La projection de franges adaptée au dispositif de gonfle-
ment

La projection de franges, au sens où nous l’entendons, fait partie des méthodes d’analyse de
contour5 par voie optique [49]. Ces méthodes peuvent être divisées endeux classes qui utilisent :

1. soit un éclairage incohérent :

– projection de réseaux binaires ;

– projection de réseaux sinusoïdaux6 ;

– moiré de projection ;

– moiré d’ombre...

3. Dans l’état actuel du banc d’essai, des pauses sont toutefois nécessaires à l’acquisition des images. Des algo-
rithmes récents permettent par ailleurs d’éviter ces pauses [48].

4. D’amplitude supérieure à100µm.
5. On ditcontouringen anglais.
6. On utilise pour cela des matrices de cristaux liquides, les SLM : Spatial Light Modulator.
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2. soit un éclairage cohérent :

– interférence par prisme de Wollaston ;

– interférence par interféromètre de Michelson ;

– holographie à deux angles d’illumination...

Le principe ducontouringconsiste à analyser des franges, en général initialement recti-
lignes7 parallèles et périodiques, qui sont déformées par la surface de l’objet à étudier. Un ob-
servateur, situé dans une direction quelconque8, observe des franges courbées. Si la surface est
plane, il observe des franges rectilignes.

Le schéma de la figure 3.1 montre des franges rectilignes projetées avec une inclinaison,α,

z

x

C

OBSERVATEUR

α

OBJET

zp

p

d

FIG. 3.1 –Angle de projection et interfrange.

sur une surface courbe.
Soit R(Oxyz) le repère lié à l’objet9. Soit p l’interfrange dans un plan normal àzp, la

direction de la lumière projetée. L’interfrange projetée,d, est :

d =
p

cosα
(3.1)

avecd (m) : interfrange projetée,
p (m) : interfrange dans un plan normal àzp,
α (rad) : angle de projection des franges par rapport à l’observateur.

7. On peut aussi adopter d’autres formes de franges initiales.
8. Hormis la direction de la source,zp.
9. L’observateur étant situé dans la directionz.
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Pour analyser la forme de l’objet suivantz, on définit un coefficient de contour,C, tel que :

C =
p

cosα tanα
=

d

tanα
. (3.2)

D’un point de vue pratique,C correspond à la projection de l’interfrange projetée,d, sur z.
La sensibilité de la mesure de contour dépend deα. Lorsqueα = 0o, la sensibilité est nulle,
l’observateur voit des franges rectilignes. Lorsqueα tend vers90o, la sensibilité augmente, mais
selon la forme de l’objet il y a apparition d’ombres du coté opposé à la source, empêchant la
mesure de la forme sur tout le champ d’observation. De plus, pour obtenir une bonne résolution
suivantz, l’interfrange doit être la plus faible possible.

Compte tenu du cahier des charges, la méthode choisie pour analyser le contour doit per-
mettre de mesurer des écarts de position suivantz allant de quelques micromètres à une cen-
taine de micromètres. La technique doit donc permettre un réglage simple deα. Elle doit aussi
permettre l’obtention d’une résolution optimale dans le plan. La caméra que nous utilisons10

possède1024×1024 pixels2 répartis sur une surface d’environ7×7 mm2. Si l’on désire par
exemple, mesurer la forme d’un objet dans un champ de7×7 mm2, le grandissement transversal
GT est unitaire. On admet, en général, que la meilleure résolution expérimentale s’obtient pour
un échantillonnage du double de la condition de Shannon11, c’est à dire pour une interfrange
projetée,d = 27µm. Pour construire cette interfrange avec un angle de projection de85o, on
doit réaliser une interfrange,p = 2,4µm.

Une telle interfrange n’est pas possible à réaliser en éclairage incohérent. En effet l’obtention
des franges en éclairage incohérent nécessite de projeter un réseau de plusieurs dizaines de traits
par millimètre. Il y a alors dispersion de la lumière et apparition d’un phénomène d’irisation12.
Si l’on projette un réseau sinusoïdal à l’aide d’une matricede cristaux liquides, l’interfrange du
réseau limite à elle seule la résolution spatiale. Il faut deplus disposer d’une bonne optique de
projection, dont la profondeur de champ constitue de toute façon une limite. Le choix de l’inter-
férométrie s’impose donc logiquement pour générer les franges. À ce stade, il faut néanmoins
faire une remarque.

Pour observer des franges d’interférence projetées avec une incidence quelconque sur un
objet, la surface de celui-ci doit être optiquement rugueuse13, sans quoi la lumière n’est réflé-
chie que dans la direction spéculaire14. Or, l’éclairage d’un objet optiquement rugueux par une
lumière cohérente génère inévitablement duspeckle15. Cespeckleconstitue un bruit de hautes
fréquences qu’il faut filtrer pour observer correctement les franges. Il limite donc la résolution

10. Caméra monochrome KodakTM MÉGAPLUS à capteur matriciel CCD (Coupled Charge Device) de surface
totale1320×1035 pixels2 de6,8×6,8µm2 de surface chacun. Nous en utilisons classiquement1024×1024.

11. Le théorème d’échantillonnage de Shannon dit qu’on peutreconstruire un signal à bande passante limitée à
partir du signal échantillonné avec un pas deTE si : TE < 1/(2νM) où νM est la plus haute fréquence du signal
initial.

12. Apparition des couleurs de l’arc-en-ciel par diffraction de la lumière.
13. C’est à dire que sa rugosité doit être supérieure à la demi-longueur d’onde laser.
14. Spéculaire : vient du latinspeculumqui veut dire miroir.
15. Voir le paragraphe 3.1, partie II, page 132 pour de plus amples informations sur le phénomène despeckle.
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spatiale de la méthode de projection de franges d’interférence. On peut donner une estimation
rapide à cette limite.

La taille moyenne du grain despeckledans le plan image est définie comme :

S = 1,22 · λ · (1 +GT ) · F# (3.3)

avecS (m) : taille moyenne du grain despeckle,
λ (m) : longueur d’onde de la lumière,
GT : grandissement transversal du système optique,
F# : Nombre d’Ouverture du système optique.

Les franges sinusoïdales ne sont plus résolues si leur période est inférieure à la taille moyenne du
grain despeckle. Dans le cas défavorable d’un grandissementGT = 1,75 et pour une ouverture
à f/11, la taille du grain moyen est environ19µm. L’interfrange minimale est donc40µm soit
5 pixels dans l’image.

En éclairage cohérent, la construction des franges est réalisée par l’interférence de deux
faisceaux non colinéaires16 (Fig. 3.2). L’interfrange,p, dans un plan normal à la direction,zp,

2∆θ

zp

FIG. 3.2 –Construction des franges en éclairage cohérent.

du faisceau est définie par :

p =
λ

2 sin ∆θ
(3.4)

avecp (m) : interfrange dans un plan normal àzp,
λ (m) : longueur d’onde de la lumière,
∆θ (rad) : demi-angle entre les faisceaux interférents.

Le montage optique choisi pour réaliser les interférences est l’interféromètre de Michelson.
Il permet :

– une bonne adaptation aux dimensions latérales qui nous intéressent ;
– une relative simplicité de mise en place et de réglage17 ;

16. En pratique, on utilise un faisceau divisé en deux.
17. Point capital pour une utilisation prévue pour des mécaniciens.
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– une étendue de mesure réglable en jouant sur les angles de projections18 ;

– une relativement bonne stabilité dans le temps...

Nous représentons le montage optique, vu de dessus, sur la figure 3.3. L’interféromètre de

z

OM

OBSERVATEUR

MIROIR 1

MIROIR 2

α 2∆θ

OBJET

zp

∆θ

CUBE
SÉPARATEUR

SOURCE

xM

yM
zM

FIG. 3.3 –Interféromètre de Michelson.

Michelson est défini dans le repèreRM(OMxMyMzM) oùyM est colinéaire ày. Il est composé
d’un cube séparateur19 et de deux miroirs. Un faisceau de lumière monochromatique cohérente
est envoyé en direction du cube. Il est séparé par le plan diagonal du cube en deux faisceaux
perpendiculaires dirigés vers les deux miroirs placés à90 o l’un de l’autre. Les faisceaux sont
réfléchis vers le cube et se retrouvent colinéaires à sa sortie. Lorsque l’un des miroirs subit une
rotation de∆θ, les deux faisceaux de sortie ne sont plus colinéaires et interfèrent, créant une
modulation sinusoïdale de l’intensité.

18. Aux dépens de la résolution.
19. Ou d’une lame séparatrice.
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L’angle de projection défini par rapport à la direction d’observation s’écrit :

α + ∆θ ≃ α. (3.5)

On peut finalement en déduire l’expression du coefficient de contour :

C =
λ

2 sinα sin ∆θ
. (3.6)

À cette étape, la mesure du contour est discrète. La résolution de la technique decontouring
dépend du nombre de franges projetées sur une surface donnée. On peut cependant réaliser une
mesure continue du contour.

La distribution en intensité20des franges s’exprime par la relation :

i(x,y) = i0(x,y)[1 + γ(x,y)cosφ(x,y)] (3.7)

aveci(x,y) (W ·m−2) : intensité des franges,
i0(x,y) (W ·m−2) : intensité moyenne,
γ(x,y) : visibilité des franges,
φ(x,y) (rad) : phase traduisant la modulation spatiale de la lumière projetée.

Si l’échantillon est une membrane plane – cas des films de polyimide – son gonflement
va entraîner la déformation des franges. L’analyse de la modification de la phaseφ(x,y) va
permettre de quantifier le déplacement hors-plan de l’échantillon par rapport à la position de
référence. Si l’échantillon est initialement déformé – casdes bicouchesSiO2/Si – l’analyse de
la phase permet de déterminer la forme de l’échantillon par rapport à un plan de référence21.
Dans les deux cas, on peut réaliser une analyse de la phase pour calculer le contour en chaque
point de l’image.

La position hors-plan de l’échantillon est directement reliée à la phase par la relation sui-
vante :

z(x,y) =
C · φ(x,y)

2π

=
λ · φ(x,y)

4π sin ∆θ sinα

(3.8)

avecz(x,y) (m) : position hors-plan de l’échantillon,
C (m) : coefficient de contour,
φ(x,y) (rad) : phase de la lumière projetée,
λ (m) : longueur d’onde de la lumière,
∆θ (rad) : demi-angle entre les faisceaux interférents,
α (rad) : angle de projection des franges.

20. Le terme « intensité » est ici un abus de langage adopté parles opticiens, il s’agit en réalité d’un éclairement.
21. On utilise expérimentalement un plan de l’échantillon –le cadre entourant une membrane par exemple –

calculé par moindres carrés à partir de quelques points définis à la souris par l’opérateur.
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Différentes méthodes existent pour calculer la phase :
– calcul par Transformée de Fourier [50][51][52] ;
– calcul par transformée en ondelettes ;
– calcul par décalage de phase [53]...
Quelque soit la méthode utilisée, elle permet de déterminerles trois inconnues de la relation

3.7 :i0(x,y), γ(x,y) etφ(x,y). Nous utilisons pour notre part un algorithme de décalage dephase
à 5 images [54]. L’expérience acquise lors de la mise au point dubanc d’essai de gonflement a
en effet montré que cet algorithme est tout a fait adapté à nosconditions expérimentales [1] [2].

3.2 Calcul de la phase

Le décalage de phase est effectué à l’aide d’un translateur piézoélectrique sur lequel est fixé
l’un des miroirs de l’interféromètre de Michelson. La translation du miroir d’une valeur correcte-
ment étalonnée permet d’introduire un déphasage connu,β, des franges projetées. L’algorithme
à cinq images nécessite cinq acquisitions successives22 de franges déphasées deπ/2. La der-
nière image enregistrée est donc identique à la première, aubruit et aux défauts d’étalonnage du
translateur piézoélectrique près.

Dans ces conditions, la distribution en intensité de chaqueimage de l’échantillon s’écrit :

ik(x,y) = i0(x,y)[1 + γ(x,y) cos(φ(x,y) + π(k − 1)/2)] (3.9)

aveck variant de1 à5.
La phase peut alors être extraite de la relation suivante :

tanφ(x,y) =
2(i4(x,y)− i2(x,y))

2i3(x,y)− i1(x,y)− i5(x,y)
. (3.10)

La différence entre la phase de l’état témoin23 et la phase de l’état de référence24 permet de
calculer le déplacement hors-plan de la surface de l’échantillon en tout point de l’image.

Bien que la mesure de la forme d’une membrane par décalage de phase soit une méthode
fiable, elle nécessite une étape qui peut générer des erreurs: « le déroulement de la phase »25. La
phase calculée est obtenue modulo2π. Elle doit être déroulée de façon à en assurer la continuité
c’est à dire de façon à assurer la continuité du relief.

La technique habituelle consiste à choisir un point originedans l’image26 puis à scruter suc-
cessivement tous les points de l’image. On considère qu’il ya présence d’une discontinuité dans

22. Pour chaque état de l’échantillon.
23. Nous appelons « état témoin » : soit l’état gonflé dans le cas des mesures par gonflement de membranes ; soit

la configuration déformée dans le cas de l’analyse de forme.
24. Nous appelons « état de référence » : soit la membrane non gonflée dans le cas des mesures par gonflement

de membranes ; soit le plan calculé par moindres carrés dans le cas de l’analyse de forme.
25. On dit aussi dépliement de la phase ouunwrappingen anglais.
26. En général le point en haut à gauche.
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la phase entre deux points successifs lorsque la différencede leur phase est supérieure àπ en
valeur absolue. On peut ainsi construire progressivement la phase continue en ajoutant ou en
retranchantk2π à la phase de chaque point selon sa position dans l’image. Nous montrons la
procédure sur la figure 3.4 qui représente une image de phase de 512×512 pixels2. Le déroule-
ment de la phase est effectué suivant la ligne supérieure puis suivant chaque colonne. On appelle

1

1 2 3 4

x

y

512 pixels

51
2

pi
xe

ls

FIG. 3.4 –Déroulement de la phase, algorithmeligne/colonne.

cette procédure de déroulement extrêmement rapide l’algorithme ligne/colonne. Nous y avons
ajouté le déroulement préalable de trois lignes dans l’image27. Au cours du déroulement com-
plet, ces lignes constituent des éléments comparatifs qui permettent de détecter une erreur durant
le déroulement successif des colonnes. En cas de différent,la phase continue de la colonne en
cause est recalculée en la comparant à sa colonne de gauche dans la zone considérée.

En effet, l’algorithme créé parfois un saut de phase incorrect durant le déroulement. Cela
arrive lorsque la variation de l’éclairement lumineux est localement insuffisante durant le déca-
lage de phase28. Les poussières présentes sur la surface génèrent ce type d’erreur, notamment

27. Une ligne au tiers de l’image, une ligne aux deux tiers de l’image et la ligne inférieure de l’image.
28. Durant la décalage de phase de0 rad à2π rad, chaque pixel est éclairé successivement par une frangeclaire
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par la présence d’ombres. Ces problèmes apparaissent lorsque l’angle de projection,α, tend vers
90o. La forme de l’échantillon peut également générer une ombredu coté opposé à la lumière.
Nous avons rencontré ce cas pour de grandes déflexions dans les films de polyimide. La parade
consiste alors à n’enregistrer qu’une partie de la membraneou à sélectionner numériquement la
zone intéressante. Cela ne nous gêne en rien puisque la valeur que l’on mesure dans cet essai est
la flèche au centre (Chap. 7).

Des erreurs de déroulement apparaissent aussi lorsque l’échantillon observé présente de
fortes variations de courbures ou lorsque la phase est réellement discontinue29. Nous n’avons
jamais rencontré ce cas dans les échantillons testés. En effet, les variations de pente sont pro-
gressives aussi bien en surface des membranes qu’en surfacedeswafers.
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FIG. 3.5 –Déroulement de la phase, algorithme de Stetson.

En outre, dans le cas deswafers, qui sont circulaires, nous avons dû implémenter un algo-
rithme30 basé sur l’algorithme de Stetson [55]. Cet algorithme s’applique à des images de forme

et une frange sombre. Cette variation doit couvrir toute la dynamique du capteur CCD.
29. Le cas d’une marche provoquant un décalage supérieur à une demi-frange est par exemple impossible à traiter

en projection de franges.
30. Merci à Bertrand Trolard, L.O.P.M.D, pour son aide.
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quelconque, mais aussi à des images présentant des points ambigus. On définit un seuil minimal
de variation de l’éclairement lumineux. Tous les points ne vérifiant pas ce critère sont considé-
rés comme invalides et sont exclus du calcul de phase. C’est le cas du rectangle central dans
l’exemple de la figure 3.5. L’origine du calcul est prédéfinie31. L’algorithme déroule la phase de
proche en proche de façon à progresser en spirale vers le centre de l’image. Lorsqu’il atteint un
point d’arrêt, un nouveau point dont la phase n’a pas encore été déroulée est recherché puis l’al-
gorithme reprend sa marche. Dans l’exemple fourni, ce sont les points numérotés. Cette boucle
est répétée jusqu’au déroulement intégral de la phase. Nousavons associé cet algorithme avec
une fonction de la carte de digitalisation32 : la gestion desblobs33. L’image de phase initiale est
séquencée en plusieursblobs. Chaqueblob représente un élément isolé de l’image qui vérifie le
critère de validité. Cette démarche permet à l’opérateur desélectionner la zone qui correspond
auwafer. Le déroulement de la phase est alors effectué uniquement dans cet élément. Précisons
que le seuil de validité peut être ajusté par l’utilisateur de façon à s’adapter au contraste des
franges.

L’algorithme de Stetson est plus lent mais, d’une manière générale, nous l’utilisons lorsque
les images sont trop bruitées et font échouer de manière quasi-systématique l’algorithmeligne/co-
lonne.

3.3 Procédure expérimentale

L’organigramme de la figure 3.6 présenté à la page suivante symbolise la procédure expéri-
mentale complète.

La première étape intervenant dans l’analyse de forme34 par projection de franges est de loin
la plus importante. Elle consiste à étalonner les différents éléments et paramètres du système de
mesure, à savoir :

– l’angle d’orientation du miroir,∆θ ;

– l’angle de projection des franges,α ;
– le déplacement du translateur piézoélectrique ;
– le capteur CCD ;

– le capteur de pression (dans le cas du gonflement de membrane).

31. C’est le point le plus à gauche de la ligne la plus haute.
32. Le signal analogique est enregistré par la caméra puis soit numérisé soit transmis tel quel à une carte électro-

nique de digitalisation que l’on appelle vulgairement « carte image ». La carte utilisée ici est une carte MatroxTM

1280 équipée d’un processeur spécifique.
33.Blob: mot anglais qui veut dire tâche ou zone.
34. Associée ou non à l’essai de gonflement de membrane.
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FIG. 3.6 –Procédure de calcul de la déformée hors-plan d’un échantillon par projection de
franges.
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L’étalonnage des angles est effectué à chaque campagne d’essais. Plusieurs méthodes sont
applicables. On peut utiliser un goniomètre, faire une mesure de déviation de faisceau, ou utiliser
une méthode d’imagerie35. Pour notre part, les échantillons de type membrane sont positionnés
verticalement. Une table de rotation permet alors de réglerl’angleα 36. Les échantillons de type
wafersont, par contre, positionnés horizontalement mais non fixés. Ils ne doivent pas être dépla-
cés. L’angleα est alors obtenu par inclinaison de l’interféromètre. Il est mesuré par déviation de
faisceau37. L’angle∆θ est dans les deux cas mesuré par déviation de faisceau38.

L’étalonnage des angles par déviation de faisceau consisteà focaliser les faisceaux sur un
plan situé à grande distance du cube séparateur – nous introduisons pour ce faire une lentille
en amont de l’interféromètre de Michelson pour créer un système afocal – puis à mesurer leur
écartement.

Le translateur piézoélectrique est pré-étalonné. Il est alimenté en tension en boucle ouverte
et ne fait pas l’objet d’un asservissement particulier. Nous effectuons régulièrement une vérifica-
tion de l’étalonnage mais l’algorithme de décalage de phaseà cinq images permet théoriquement
de s’en affranchir [54][2]. L’étalonnage suppose que le déplacement soit linéaire avec la tension
et que le phénomène d’hystérésis soit négligeable. Il consiste simplement en un décalage sup-
posé de2π sur la phase des franges. Dans ce cas, les deux images de franges obtenues doivent se
superposer. Si tel n’est pas le cas, un potentiomètre sur le boîtier d’alimentation du translateur
permet de régler finement le gain en tension et d’ajuster ainsi la superposition des franges.

Le capteur CCD possède des dimensions physiques connues. Lataille du pixel intervient
dans le calcul du grandissement transversal mais pas dans lamesure du déplacement hors-plan.
Une bonne connaissance des dimensions des échantillons peut être suffisante. Nous mesurons le
grandissement transversal à l’aide d’une mire circulaire de rayon connu. Le principal intérêt de
cet étalonnage est de pouvoir placer l’axe de la caméra suivant la normale à l’échantillon,z, par
mesure et comparaison des grandissements horizontal et vertical39.

Le capteur de pression, à l’instar du translateur piézoélectrique, est pré-étalonné40. Le certi-
ficat d’étalonnage permet de connaître précisément ses caractéristiques et de programmer l’af-
ficheur de pression selon le capteur utilisé. Nous n’avons pas informatisé à l’heure actuelle la
lecture de la pression. Elle doit donc être effectuée visuellement.

La suite du déroulement des opérations nécessite le calcul d’un état de référence et d’un état
témoin. S’il s’agit d’un essai de gonflement de membrane, l’état de référence, en général plan,
est calculé au cours d’un premier passage41. L’état témoin, en général bombé, est calculé au
cours d’un énième passage. Dans le cas d’une simple analyse de forme, un seul passage suffit, le
plan de référence étant alors calculé par moindres carrés à partir d’au moins trois points définis

35. Par calcul de la fréquence moyenne des franges par FFT ligne à ligne.
36. Avec une incertitude d’une minute d’arc.
37. Avec une incertitude de12 secondes d’arc.
38. Avec une incertitude de12 secondes d’arc.
39. Les aberrations et distorsions du système optique sont négligées ici.
40. Il s’agit d’un capteur Sagem, à pont de Wheatstone, compensé en température. Nous disposons de trois

gammes de mesure :0−1 bar,0−5 bar et0−10 bar.
41. On peut dans la pratique saisir une référence dans un étatdéjà déformé. La forme calculée correspondra alors

à la différence des déformées.
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par l’opérateur.
La séquence de calcul de la phase,φ(x,y), comprend42 :
– les cinq acquisitions successives ;
– un filtrage passe bas par fenêtre coulissante43 ;

– le calcul de la phase discontinue ;
– le déroulement de la phase.

Nous donnons le résultat en images de ces quatre opérations sur la figure 3.7.
Excepté lorsque l’on choisit le déroulement de la phase par l’algorithme de Stetson, les

deux dernières opérations sont effectuées avec des « LUT »44 précalculées. C’est un procédé
qui permettait un gain de temps très appréciable à l’époque où le banc d’essai a été développé45.
Le calcul de la phase continue se fait par exemple en dix millisecondes pour une image de
512×512 pixels2 alors qu’il nécessite plus d’une dizaine de secondes par un algorithme calculant
point par point.

L’utilisateur peut ensuite, s’il le désire, lancer un filtrage passe bas Gaussien par FFT46

du plan de phase obtenu. Deux largeurs de bande sont préprogrammées. Ce filtrage permet de
lisser les valeurs expérimentales des déformées calculées, donc de mieux visualiser la forme des
échantillons. On en verra cependant les limites dans le prochain paragraphe. Le filtrage FFT
Gaussien, s’il est utilisé, doit l’être aussi bien pour l’état référence que pour l’état témoin.

Finalement, la soustraction entre l’image de phase témoin et l’image de phase référence
permet de déterminer la différence de forme de l’échantillon entre ces deux états. L’étalonnage
initial des angles permet d’obtenir le résultat en vraie grandeur. L’opérateur peut alors stocker
les résultats et lancer une nouvelle mesure de phase. Les résultats stockés sont :

– une coupe suivantx et une coupe suivanty passant par la flèche,h ;

– une matrice51×51 du relief,z(x,y) ;
– la relationpression/flèche, p = f(h) (dans le cas du gonflement).
Lors d’un essai de gonflement, toute cette démarche est réalisée plusieurs fois. Lors d’une

analyse de forme, un seul passage suffit généralement.

42. Voir le paragraphe précédent.
43. Pour diminuer l’aspectspeckelédes franges, inhérent à la lumière laser monochromatique. Nous utilisons un

filtrage Médian par fenêtre3×3 coulissante.
44. LUT : abréviation deLook Up Table. Les LUT sont des tables de valeurs utilisées en informatique qui pour

chaque valeur d’entrée affecte une valeur de sortie définie par le programmeur.
45. Le banc d’essai a été développé en 1994. L’augmentation exponentielle des performances des matériels infor-

matiques rend pratiquement caduque ce moyen de calcul.
46. Effectué aussi très rapidement par des LUT.



3.3. PROCÉDURE EXPÉRIMENTALE 41

ÉTAT DE RÉFÉRENCE ÉTAT TÉMOIN

RÉSULTATS

Déplacement hors-planDifférence des phases

Images de phase continue (poids faibles)

Images de phase discontinue

Images de franges filtrées

Images de franges initiales

FIG. 3.7 –Procédure d’analyse de contour par projection de franges.
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3.4 Limites de l’utilisation du filtrage préprogrammé

Nous avons évoqué les restrictions dans l’utilisation du filtrage préprogrammé. L’utilité de
ce filtrage réside dans l’élimination d’ondulations parasites présentes dans les formes calculées.
Ces ondulations peuvent être issues de franges parasites observables dès l’acquisition des cinq
images initiales. Elles sont aussi probablement significatives d’un phénomène non reproduc-
tible47 d’hystérésis ou de non-linéarité du translateur piézoélectrique.

Lorsque les déformées des échantillons sont supérieures à trois micromètres, ces ondulations
ne sont pas gênantes et peuvent être filtrées à l’aide du filtrage préprogrammé. En deçà de cette
valeur, il devient difficile d’exploiter les résultats de façon systématique. Nous présentons, à titre
d’exemples, deux cas expérimentaux où le filtrage préprogrammé est à rejeter.
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FIG. 3.8 –Petite déflexion de3 membranes.

Le premier exemple est issu d’essais de gonflement réalisés dans des conditions extrêmes48

47. Des tests de filtrage systématique des franges parasitesont abouti en effet à un échec.
48. Pour une application qui sort du cadre de cette thèse maiseffectuée sur le banc d’essai de gonflement. Merci
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(α = 87,5o,∆θ = 0,429o,C = 34,4µm) [56]. La figure 3.8(a) montre la déformée calculée sans
utiliser de filtre. La figure 3.8(b) en donne une représentation tridimensionnelle. L’échantillon a
une dimension totale de3,3×8,8 mm2. Il comporte trois membranes alignées d’épaisseur23µm :
une membrane centrale de surface2,64× 1,32 mm2 et deux membranes latérales de surface
1,93×0,96 mm2. La mesure de la flèche49 aboutit à une valeur de3,07µm pour la membrane
centrale et de1,76µm pour les membranes latérales. Les ondulations parasites sont très visibles
sur les figures 3.8(a) et 3.8(b). Un filtrage FFTad hocsélectif permet de filtrer efficacement
ces ondulations. Les franges parasites sont en effet sinusoïdales et rectilignes50. La figure 3.8(c)
représente les membranes après ce filtrage adapté. On peut alors estimer les flèches à environ
2,1µm pour la membrane centrale et à environ0,6µm pour les membranes latérales. Le filtrage
FFT proposé dans l’algorithme de mesure par projection de franges est beaucoup moins sélectif
qu’un filtragead hocet n’aurait pas permis de mesurer ces flèches de façon objective.

L’autre exemple d’utilisation dangereuse d’un lissage systématique est apporté par la pré-
sence d’artefacts de mesure. Les essais de gonflement de filmsde polyimide présentés au cha-
pitre 7 engendrent ce type d’artefact dû aux ombres lorsque les films atteignent des flèches
importantes. Les points faux ont des valeurs arbitraires dans l’image de phase continue et un
filtrage lisse ces zones générant ainsi des reliefs non conformes à celui des membranes. Il faut,
pour traiter ce type de résultat, soit négliger l’influence des ondulations parasites51, soit effectuer
les filtrages localement au cas par cas.

3.5 Performances et limites de la mesure de la déformée

D’un point de vue expérimental, la résolution et la précision de l’analyse de forme par pro-
jection de franges dépendent de l’angle d’orientation du miroir, ∆θ, et de l’angle de projection
des franges,α. Les phénomènes d’ombre vont être le critère principal pourchoisirα. L’analyse
de forme d’un échantillon nécessite donc d’avoir une idéea priori de l’amplitude et de la forme
des déflexions puis d’adapter éventuellement les angles pasà pas.

La gamme de mesure s’étend de∼ 3µm à200µm pour une mesure de la forme complète et
peut atteindre400µm lorsque l’on ne mesure que la flèche de l’échantillon52.

La résolution latérale est nettement supérieure à ce que l’on peut atteindre classiquement en
mécanique. Les grandissements utilisés durant les essais permettent de résoudre une zone dans
l’objet d’environ6,8×6,8µm2 dans le cas des membranes bicouches et des films de polyimide ;
et d’environ50×50µm2 dans le cas deswafersbicouches. Sur le million de points calculés,
les faibles rayons de courbure que nous observons expérimentalement nous autorisent à n’en
retenir que51×51. Ceci est amplement suffisant, pour la mesure d’une carte de déplacements

à Henri Porte, L.O.P.M.D, de me permettre de reproduire ces résultats.
49.h = zmaxi(x,y) − zmini(x,y).
50. Les ondulations parasites étaient particulièrement bien dessinées pour cette application.
51. Ceci est tout à fait permis lorsque les flèches observées sont – comme dans le cas des films de polyimide –

supérieures à100µm alors que les ondulations parasites n’atteignent pas1µm.
52. La zone d’ombre doit être alors éliminée du champ de vision ou simplement écartée numériquement.
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hors-plan, dans le cadre des applications qui nous intéressent ici. Un étalonnage du capteur CCD
par visualisation d’un disque de diamètre connu est donc suffisant pour l’analyse de la déformée
par projection de franges53.

La précision que l’on peut attendre surz(x,y) fait intervenir l’incertitude sur chaque para-
mètre de la relation 3.8, à savoir :

∆z(x,y)

z(x,y)
=

∆φ(x,y)

φ(x,y)
+

∆(∆θ)

tan∆θ
+

∆α

tan(α)
+

∆λ

λ
. (3.11)

Soit, en développantα au deuxième ordre et en considérant l’incertitude sur la longueur d’onde
négligeable54 :

∆z(x,y)

z(x,y)
=

∆φ(x,y)

φ(x,y)
+

∆(∆θ)

∆θ
+

ǫ∆ǫ

1− ǫ2/2 (3.12)

où ǫ est l’angle complémentaire deα.
L’incertitude sur la phase calculée par l’algorithme de décalage à cinq images est donnée par

Brophy [57] :
∆φ

φ
= 1/(

√
3γQ) (3.13)

oùγ est la visibilité des franges etQ la dynamique de la caméra CCD.
La visibilité des franges peut atteindre 1 et nous estimons la dynamique moyenne à200

niveaux de gris. Ces valeurs aboutissent à∆φ/φ = ±2,2 · 10−3.
La relation 3.12 montre, viaǫ, que l’incertitude surα est négligeable devant l’incertitude sur

∆θ. C’est finalement principalement de l’angle d’orientationdu miroir que dépend la précision
dez(x,y), soit∆(∆θ)/∆θ ≃ 1,7%55.

Le relief est donc connu à :
∆z

z
= ±2 % .

C’est l’incertitude que l’on accorde en général à la mesure de contour par projection de franges
en lumière cohérente [49].

3.6 Bilan du chapitre 3

La mesure de la déformée par une méthode de projection de franges d’interférence initiale-
ment développée pour l’essai de gonflement offre des performances adaptées aux applications
envisagées. L’étalonnage des angles intervenant dans le calcul du coefficient de contour est une
étape importante qu’il faut réaliser avec soin. La précision de±2% que l’on peut accorder aux
valeurs mesurées en dépend.

53. Le problème sera tout autre pour la mesure de déplacementdans le plan appliquée à l’essai de traction. C’est
en effet la résolution latérale qui fera l’objet de la plus grande attention.

54. Elle est inférieure à1Å soit ∆λ/λ = 2 · 10−4 pour une longueur d’onde de514 nm.
55. Pour∆θ = 0,2o et ∆(∆θ) = 12′′, ce qui correspond aux valeurs expérimentales de l’analysedeswafers

bicouches.
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Le choix des options disponibles dans l’algorithme de calcul de la déformée est aussi soumis
à réflexion. Enfin, l’analyse des résultats ne doit pas être réalisée de façon systématique. Elle
dépend de l’amplitude des déplacements hors-plan en jeu. Nous reviendrons spécifiquement sur
ces points dans chaque application, après avoir traité l’influence de l’anisotropie des matériaux
CFC sur les coefficients d’élasticité.
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Chapitre 4

L’anisotropie des matériaux CFC

Concernant les contraintes résiduelles dans les bicouches, et compte tenu des relations que
nous allons utiliser, il semble nécessaire de consacrer un chapitre à l’anisotropie du substrat.
Celle-ci est régulièrement négligée alors que l’emploi d’un substrat anisotrope est courant. L’ani-
sotropie des substrats a pourtant été pleinement étudiée [58][59][60][61].

Les substrats fréquemment utilisés trouvent en effet leur origine dans l’électronique de
masse. Les matériaux originels sont des semi-conducteurs,tels que le germanium et le silicium
[35]. Ils sont souvent monocristallins et respectent donc,d’un point de vue microscopique et
macroscopique, des règles de symétrie.

Concernant spécifiquement le bicoucheSiO2/Si, les coefficients de rigidité du silicium mo-
nocristallin sont bien connus et permettent d’exprimer sans ambiguité1 les coefficients d’élasti-
cité deswafersselon les directions cristallographiques observées.

La structure cristallographique du silicium monocristallin est du type Cubique à Faces Cen-
trées, CFC (Fig. 4.1). C’est le cas du germanium ; c’est aussile cas de l’arséniure de gallium,
AsGa, l’un des concurrents actuel du silicium en électronique demasse. Les films de polyimide,
objet du chapitre 7, sont notamment obtenus par dépôt sur substrat enAsGa.

4.1 Expression des coefficients d’élasticité

Les wafersde silicium utilisés en usinage chimique sont extraits de barreaux, obtenus par
croissance, principalement selon deux configurations2 :

– les barreaux d’orientation<100> 3 ;

– et les barreaux d’orientation<111>.

1. À l’hypothèse près que le dopage du silicium ne modifie pas de façon significative ces coefficients. Cette
hypothèse étant probablement valable compte tenu des très faibles taux de concentration de dopant (§2.2.2).

2. Simplement pour répondre à la demande des électroniciens.
3. En cristallographie les symboles[ ] désignent une direction cristallographique ; les symboles< > désignent

un type de directions cristallographiques ; les symboles( ) désignent un plan cristallographique et les symboles{ }
désignent une famille de plans cristallographiques.
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√
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√
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famille {110} famille {111}

FIG. 4.1 –Structure cristalline des matériaux CFC.

Leswafersusinées dans ces barreaux sont respectivement orientés< 100> et< 111> par
tronçonnage normal, ou plus rarement<110> par tronçonnage avec un angle adéquat. Ils sont
ensuite éventuellement polis. L’usinage anisotrope deswafers< 111 > est délicat. Pour des
applications en microstructure, on utilise donc deswafers< 100> ou< 110>. Les directions
principales deswaferssont repérables grâce à un méplat :

1. wafers<100> :

– lewaferest situé dans le plan(001),

– la normale au plan duwaferest orientée[001],

– le méplat est orienté[110] ;

2. wafers<110> :

– lewaferest situé dans le plan(110),

– la normale au plan duwaferest orientée[110],
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– le méplat est orienté[11̄0].

Les figures 4.2 et 4.3 permettent de situer la position deswafersselon les directions prin-
cipales4. La figure 4.1 offre une représentation symbolique de la densité atomique des trois

o

x1 [100]

y1 [010]

z1 [001]

X [010]

Y [1̄00]
z [001]

x [1̄10]

y [1̄1̄0]

(100)

(110
)

(11
1)

−45o

−45o

1

1

1

FIG. 4.2 –Orientation d’unwafer<100> dans la maille cristalline.

familles principales du réseau CFC,{100} {110} et {111}. On imagine aisément que les coef-
ficients d’élasticité soient différents selon la directioncristallographique. Rappelons d’ailleurs
que c’est l’une des causes des différences de vitesse d’attaque du silicium parKOH 5.

On exprime la relation générale entre les contraintes et lesdéformations dansR1, repère

principal d’anisotropie du CFC6, par son tenseur de rigidité du quatrième ordre,
¯̄̄̄
C 7. En notation

4. En accord avec les applications ultérieures, nous désignons par :z l’axe de la caméra, donc la normale aux
échantillons ;x, y,X etY les axes dans le plan deswaferstels quex soit normal au méplat,y soit dans la direction

du méplat, ̂
( ~X,~Y ) soit orienté à−45o de ̂(~x,~y) etOxyz forme un repère orthonormé direct.

5. Voir paragraphe 2.2.2.
6.R1 orthonormé avecx1 d’orientation[100], y1 d’orientation[010] et z1 d’orientation[001].
7. Voir le chapitre 1 partie II page 119 pour de plus amples informations sur les relationscontrainte/déformation.
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y [1̄10]
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(100)

(110
)
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)

−4
5

o

−45o

1

1

1

FIG. 4.3 –Orientation d’unwafer<110> dans la maille cristalline.

matricielle et compte tenu des différentes symétries cristallines, on écrit
¯̄̄̄
C sous la forme :

[
¯̄̄̄
C] =




c1111 c1122 c1133
c2211 c2222 c1122 0
c3311 c3322 c3333

c2323
0 c1313

c1212




=




c11 c12 c12
c12 c11 c12 0
c12 c12 c11

c44
0 c55

c66




(4.1)

où c44 =c55 =c66.
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En exprimant les relationscontraintes/déformationsde manière inverse, on définit le tenseur

de souplesse du quatrième ordre,
¯̄̄̄
S, dont la notation matricielle s’écrit :

[
¯̄̄̄
S] =




s1111 s1122 s1133

s2211 s2222 s2233 0
s3311 s3322 s3333

4s2323

0 4s1313

4s1212




=




s11 s12 s12

s12 s11 s12 0
s12 s12 s11

s44

0 s44

s44




(4.2)
où s44 =s55 =s66.

Les coefficients de souplessesij sont facilement exprimables à partir des coefficients de
rigidité cij. On trouve :

s11 =
c11 + c12

c112 + c11c12 − 2c122
,s12 =

−c12
c112 + c11c12 − 2c122

,s44 =
1

c44
. (4.3)

Concernant le silicium, on trouve dans la littérature les valeurs numériques suivantes [58][60] :

c11 = 165,7 , c12 = 63,9 et c44 = 79,56 (GPa)
s11 = 7,68 · 10−3 , s12 = −2,14 · 10−3 et s44 = 12,6 · 10−3 (GPa−1)

.

On exprime les coefficients de rigidité,c′ij, et de souplesse,s′ij , dans un repère quelconque

par les tenseurs
¯̄̄̄
C ′ et

¯̄̄̄
S ′. Un simple changement de repère permet de les obtenir.

SoientRq un repère orthonormé quelconque. Le repèreRq est relié au repèreR1 par une
matrice de changement de base[Aq1] :

Rq = [Aq1] · R1 (4.4)

avec[Aq1] = aij .8

Les coefficients des tenseurs de raideur et de souplesse s’expriment alors dans le repère
quelconque,Rq , à l’aide des relations suivantes :

{
c′ijhk = ail · ajm · ahn · akp · clmnp
s′ijhk = ail · ajm · ahn · akp · slmnp . (4.5)

En partant des valeurs ainsi déterminées, on peut donner uneinterprétation des coefficients
élastiques d’un matériau de réseau cristallin Cubique à Faces Centrées suivant une direction
[uvw] quelconque :

– le module d’Young :E ′
uvw

(Pa)= 1
s′11

;

– le coefficient de Poisson :ν ′
uvw

= −s′12
s′11

;

8. On trouve aussi dans la littérature l’utilisation de la notation des cosinus directeurs :l1 l2 l3, m1m2m3 et
n1 n2 n3.
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– le module biaxial9 : Yb
′
uvw

(Pa)= E
1−ν = 1

s′11+s′12
;

– le module de plaque :Yp
′
uvw

(Pa)= E
1−ν2 =

s′11
s′11

2−s′12
2 ;

– le module de cisaillement de Coulomb :G′
uvw

(Pa)= c′66 = 1
s′66

.

On remarque que les coefficientss′11, s
′
12 et c′66 suffisent à déterminer tous les coefficients élas-

tiques relatifs à un plan donné. On exprime ces coefficients àl’aide des relations 4.5 :





s′11 = s′1111 = s11 − 2s(a11
2a12

2 + a12
2a13

2 + a11
2a13

2)
s′12 = s′1122 = s12 + s(a11a21

2 + a12a22
2 + a13a23

2)
c′66 = c′2323 = c44 + c(a11a21

2 + a12a22
2 + a13a23

2)
(4.6)

avecs (Pa−1) = s11 − s12 − s44/2,
c (Pa)= c11 − c12 − 2c44.

4.2 Application à la famille de plans{111} du silicium

La figure 4.4 permet de se représenter l’orientation du plan(111) dansR1. On définit le
repèreR2 lié au plan(111) tel que :

1. z2 soit d’orientation[111] ;

2. x2 ∈ (111) soit d’orientation[112̄] ;

3. y2 ∈ (111) soit d’orientation[1̄10].

On définit le repèreR3 lié àR2 par une rotation d’angleψ telle que :

1. z3 = z2 ;

2. ψ = ̂( ~x2, ~x3) = ̂(~y2,~y3).

R3 est lié àR1 par la matrice de changement de repère[A31] :

[A31] =




cosψ−
√

3 sinψ√
6

cosψ+
√

3 sinψ√
6

−2 cosψ√
6

− sinψ−
√

3 cosψ√
6

− sinψ+
√

3 cosψ√
6

2 sinψ√
6

1√
3

1√
3

1√
3


 . (4.7)

On montre aisément que dans le système d’équations 4.6, pourla matrice de changement de
base[A31] et quelque soitψ on trouve :

– a11
2a12

2 + a12
2a13

2 + a11
2a13

2 = 1/4 ;

– et a11a21
2 + a12a22

2 + a13a23
2 = 1/6 .

9. On dit « module biaxial » (ou « module biaxé ») car, comme le module de plaque et contrairement au module
d’Young, il intègre deux directions du matériau.
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x1 [100]

y1 [010]

z1 [001]

x2 [112̄]

y2 [1̄10]z2 = z3 [111]

x3

y3ψ

ψ

0

(11
1)

FIG. 4.4 –Paramétrage des axes dans le plan(111).

On en déduit que, pour les matériaux CFC, les coefficients d’élasticité sont indépendants de
l’orientation dans les plans{111}. On trouve, concernant le silicium monocristallin, les valeurs
suivantes :

E ′
111 = 169,1 GPa

ν ′111 = 0,262
Yb

′
111 = 229 GPa

Yp
′
111 = 181,5 GPa

G′
111 = 70 GPa

.

4.3 Application à la famille de plans{100} du silicium

La figure 4.5 permet de se représenter l’orientation d’unwafer<100> dansR1. On définit
le repèreR2 lié au plan(001) tel que :

1. z2 = z1 (normal au plan duwafer) ;

2. ψ = ̂( ~x1, ~x2) = ̂(~y1,~y2).
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x1 [100]

y1 [010]

z1 = z2 [001]

x2

y2

ψ

ψ
0

(001)

FIG. 4.5 –Paramétrage des axes dans lewafer<100>.

R2 est lié àR1 par la matrice de changement de repère[A21] :

[A21] =




cosψ sinψ 0
− sinψ cosψ 0

0 0 1


 . (4.8)

Cette fois-ci, les coefficients d’élasticité ne sont pas constants. Ils sont liés à l’orientation deR2

par les relations suivantes :

s′11 = s11 − s · sin2(2ψ)/2
s′12 = s12 + s · sin2(2ψ)/2
c′66 = c44 + c · sin2(2ψ)/2

. (4.9)

La figure 4.6 représente les variations des coefficients d’élasticité dans les familles de plan
{100}.

Wortman a publié des courbes équivalentes en1965 [58]. Les coefficients d’élasticité dé-
pendent de l’orientation dans le plan. On peut noter que le seul coefficient invariable dans les
plans{100} est le module biaxialYb

′. On verra l’importance de cette remarque dans l’exposé des
résultats expérimentaux du prochain chapitre. Cette propriété a fait dire que leswafers<100>
sont isotropes dans le plan. Sur ces courbes, on note pourtant que le coefficient de Poisson varie
d’un facteur4.
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FIG. 4.6 –Variation des coefficients d’élasticité en fonction de l’orientation dans le plan deswafers<100>.
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4.4 Application à la famille de plans{110} du silicium

La figure 4.7 permet de se représenter l’orientation d’unwafer<110> dansR1. On définit

x1 [100]

y1 [010]

z1 = y2 [001]

x2 [11̄0]

z2 = z3 [110]

x3

y3

ψ

ψ

0

(110
)

FIG. 4.7 –Paramétrage des axes dans lewafer<110>.

le repèreR2 lié au repèreR1 tel que :
1. z2 soit d’orientation[110], normale au plan(110) ;

2. x2 ∈ (110) soit d’orientation[11̄0] ;
3. y2 = z1.

On définit le repèreR3 lié àR2 par une rotation d’angleψ telle que :
1. z3 = z2 ;

2. ψ = ̂( ~x2, ~x3) = ̂(~y2,~y3).

R3 est lié àR1 par la matrice de changement de repère[A31] :

[A31] =




− cosψ√
2

cosψ√
2

sinψ
sinψ√

2

− sinψ√
2

cosψ
1√
2

1√
2

0


 . (4.10)
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À l’instar deswafersorientés< 100>, les coefficients d’élasticité sont liés à l’orientation.
Ils sont liés àψ par les relations suivantes :

s′11 = s11 − 2s · (cos4 ψ/4 + (cosψ sinψ)2)
s′12 = s12 + 3s · sin2(2ψ)/8
c′66 = c44 + 3c · sin2(2ψ)/8

. (4.11)

La figure 4.8 représente les variations des coefficients d’élasticité dans les plans de famille
{110}. Tous ces coefficients varient selon leur orientation. Le coefficient de Poisson varie cette
fois-ci d’un facteur3.

4.5 Bilan du chapitre 4

Dans bien des cas, les structures réalisées en microtechniques sont générées à partir de maté-
riaux anisotropes. Dans ce chapitre nous avons étudié les variations des coefficients d’élasticité
avec la direction cristallographique pour les matériaux destructure Cubique à Faces Centrées.
En considérant l’exemple du silicium monocristallin, nousmontrons que ces variations peuvent
être très importantes, principalement dans les familles deplan {110} où tous les coefficients
varient selon l’orientation dans le plan. La seule isotropie observée concerne les plans{111}
qui sont rarement rencontrés dans les structures micromécaniques à cause des procédés d’usi-
nage. On note également que le module biaxialYb est indépendant de l’orientation dans les plans
{100}.

Cette anisotropie doit donc être prise en compte lorsque l’on veut effectuer des calculs mé-
caniques sur ces microstructures en général, et des calculsde contrainte résiduelle en particulier.
Le cas du bicoucheSiO2/Si entre pleinement dans ce cadre.
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Chapitre 5

1re étude : bicouche aux bords libres

Les éprouvettes employées pour mesurer les contraintes résiduelles à l’interface d’un bi-
couche sont très souvent des poutres. Sous l’action de ces contraintes, la poutre fléchit. On relie
la courbure de la poutre à la contrainte résiduelle par la formule de Stoney. Cette formule est
également largement utilisée pour des microponts, des membranes aux bords encastrés ou des
structures plus complexes [7]. Dans les faits, la formule deStoney est abusivement employée
pour mesurer les contraintes résiduelles, alors qu’elle néglige plusieurs caractéristiques du bi-
couche.

Le présent chapitre a pour but de présenter l’effet des contraintes résiduelles sur un bicouche
de géométrie simple. On s’intéresse principalement à la déformée des échantillons. La contrainte
moyenne dans le film est calculée analytiquement par une relation contraintes/courburesprenant
en compte l’anisotropie du substrat. Les échantillons choisis sont deswafersbicouchesSiO2/Si,
de contour libre. La contrainte résiduelle dont on observe les effets a une origine essentiellement
thermique.

Les contraintes à l’interfaceSi−SiO2 sont étudiées depuis plusieurs décennies [62][27]. On
montrera dans le présent travail l’utilité de mesurer la forme de l’échantillon en champ complet.
La première méthode testée est l’interférométrie. Elle s’avère beaucoup trop sensible pour ces
essais. Nous utilisons finalement la méthode de projection de franges.

5.1 Relationscontrainte résiduelle/courburedans les bicouches

5.1.1 Formulations de Stoney et de Campbell

En 1909, Stoney s’est intéressé aux contraintes résiduelles dans les films de nickel électro-
déposés sur une règle d’acier1 [6]. Il a établi une relation entre la contrainte résiduelledans le
film et la courbure du bicouche. Cette relation est connue sous le nom de « formule de Stoney »

1. Règle de dimensions10×102×0,32 mm3 pour des films de nickel d’épaisseur inférieure à0,05 mm.
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et s’écrit :

σf =
Es
6ρ

es
2

ef
(5.1)

avecσf (Pa) : contrainte résiduelle moyenne dans le film,
Es (Pa) : module d’Young du substrat (et du film),
ρ (m) : rayon de courbure du bicouche contraint,
es (m) : épaisseur du substrat,
ef (m) : épaisseur du film.

Les hypothèses émises par Stoney, qui étaient valables dansle cadre de son étude, réduisent
nettement le champ d’application de cette relation :

– l’épaisseur du film est nettement plus faible que l’épaisseur du substrat ;

– le module d’Young du film est identique à celui du substrat ;

– la contrainte résiduelle est isotrope.

Outre ces hypothèses, il a été montré que la validité de cetteéquation est limitée. D’une part,
la flèche maximale doit être inférieure à l’épaisseur du substrat et la longueur de l’échantillon
doit être au moins deux fois supérieure à sa largeur. D’autrepart, les effets transversaux sont
ignorés. Les expériences ont montré que la formule de Stoneysous-estime le taux de contrainte.

Pour prendre en compte ces effets, Campbell a proposé d’inclure le coefficient de Poisson
du substrat,νs [4]. Cela revient à introduire le module biaxial,Yb :

σf =
Es

1− νs
1

6ρ

es
2

ef
=
Yb
6ρ

es
2

ef
. (5.2)

Notons que l’on trouve régulièrement cette équation sous une autre forme. La courbure y est
exprimée à l’aide de la flèche et de la longueur de l’échantillon [4][63][18]. Nous ne retenons
pas cette forme car elle est source d’ambiguïté. En effet, onl’emploie souvent dans le cas d’un
échantillon circulaire2, ou d’une membrane aux bords encastrés, là ou sa validité estnulle.

5.1.2 Formulations plus générales

Bien que plus complète que la relation initiale de Stoney, larelation de Campbell ne prend
en compte ni l’anisotropie du substrat, ni l’anisotropie dufilm. De plus, elle n’autorise pas de
différence entre les coefficients d’élasticité des deux matériaux. Enfin, elle n’est valable que
pour les films d’épaisseur négligeable face à l’épaisseur dusubstrat (ef/es < 10−2).

Des formulations plus générales ont été établies par Jou et Hsu qui prennent en compte ces
éléments [64]. La contrainte s’exprime suivant deux axes d’anisotropiex ety.

Le système bicouche est modélisé par :

– deux efforts dans le plan, nommés « forces internes » ;

– quatre moments sur les surfaces libres.

2. En exprimant le rayon de courbure via le diamètre et la flèche de l’échantillon.
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Le problème est résolu par l’équilibre statique du système et par une condition de compatibi-
lité géométrique à l’interface3. Ce type d’approche est largement utilisée par différents auteurs
[65][66][67][68][69].

Lorsque l’on émet aucune hypothèse sur les épaisseurs, la résolution du système donne les
contraintes moyennes dans le film :

σf x = 1
6ρxρy

1
ef (es+ef )

[
Ef x

ef
3(ρy+νf y

ρx)

1−νsxνsy
+

Esxes
3(ρy+νsyρx)

1−νsxνsy

]

σf y = 1
6ρyρx

1
ef (es+ef )

[
Ef y

ef
3(ρx+νf x

ρy)

1−νsyνsx
+

Esyes
3(ρx+νsxρy)

1−νsyνsx

] (5.3)

avecσf k (Pa) : contrainte résiduelle moyenne dans le film suivantk,
ρk (m) : rayon de courbure suivantk du bicouche contraint,
ef (m) : épaisseur du film,
es (m) : épaisseur du substrat,
Ef k (Pa) : module d’Young du film suivantk,
νf k : coefficient de Poisson du film suivantk,
Esk (Pa) : module d’Young du substrat suivantk,
νsk : coefficient de Poisson du substrat suivantk.

Si l’on considère le film mince devant l’épaisseur du substrat, l’expression devient :

σf x = Esx

1−νsxνsy

ρy+νsyρx

ρxρy

es
2

6ef

σf y =
Esy

1−νsyνsx

ρx+νsxρy

ρyρx

es
2

6ef

. (5.4)

Enfin, si le substrat est isotrope et que les coefficients de Poisson du film et du substrat sont
identiques, on retrouve la relation 5.24.

Le caractère souvent anisotrope du substrat nécessite doncde connaître les rayons de cour-
bure des échantillons suivant les directions considérées.Une mesure de la déformée en champ
complet s’impose donc. Les mesures de contraintes résiduelles sont cependant régulièrement ef-
fectuées par mesure de l’altitude au centre de l’échantillon, supposée être la flèche [70][71][72]
[18] ; par calcul d’un rayon de courbure via des mesures ponctuelles [67][73][74] ; par mesure
d’un seul rayon de courbure [75][76][77]... Witvrouw et Spaepen utilisent cependant un mé-
canisme qui mesure les courbures suivant deux directions perpendiculaires par réflexion d’un
faisceau laser [69].

Notons que les relations précédentes ne permettent pas de mesurer un gradient de contrainte
dans l’épaisseur du film, on accède seulement à une contrainte moyenne dans l’épaisseur. Les
techniques adoptées pour mesurer un gradient de contraintedans les films sont basées sur les
variations de courbure de poutresencastrée-libre[36][78][31].

3. Que l’on peut exprimer ainsi : « le champ de déformations à l’interface est identique pour le film et pour le
substrat ».

4. Moyennant bien sûr une isotropie de la courbure.
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5.2 Montage expérimental

5.2.1 Montage expérimental initial : interférométrie

De façon à ne pas contraindre mécaniquement leswafers, il est nécessaire de les poser à plat
sur un support horizontal. Les échantillons sont orientés par un vé à l’aide du méplat. Compte
tenu de leur grand diamètre,∼ 50 mm, nous avons initialement tenté une mesure de forme par
interférométrie avec l’interféromètre de Michelson5. Une photographie du montage interféro-
métrique est présentée sur la figure 5.1.

CUBE
SÉPARATEUR

LENTILLE
D’ ENTRÉE

ÉCHANTILLON

OBJECTIF
PHOTOGRAPHIQUE

DIFFUSEUR

MIROIR
TRANSLATEUR
PIÉZOÉLECTRIQUE

FIG. 5.1 –Montage interférométrique.

Le principe de cette technique est simple. Dans un interféromètre de Michelson réglé en
teinte plate, les éventuelles franges d’interférence observables dans le plan normal au faisceau de
sortie caractérisent un écart de planéité6 d’amplitude égale àλ/2 entre chaque frange. Ce défaut
de planéité provient soit de l’un des deux miroirs, soit de l’une des faces du cube séparateur.
La figure 5.2 présente par exemple des franges d’interférence générées par un cube séparateur
défectueux.

Les wafersque nous testons présentent un poli-miroir7. Ils peuvent donc prendre la place
de l’un des miroirs. On peut alors mesurer la forme de l’échantillon avant et après oxydation
et mesurer, par soustraction, la déflexion due aux contraintes thermiques. Lorsque la déformée

5. Il est difficile de réaliser des franges rectilignes avec un interféromètre de Michelson sur une surface de
50×50 mm2 avec le matériel dont nous disposons.

6. Au sens mécanique du terme, la planéité est défini par « la tolérance de planéité ». La tolérance de planéité
d’une surface est la distance minimale entre deux plans parallèles entre lesquels l’enveloppe de la surface que l’on
caractérise doit s’inscrire.

7. On utilise le terme relatif « poli-miroir » pour indiquer que la rugosité de la surface réfléchissante est bien
inférieure à la demi-longueur d’onde,λ/2, de la lumière qui s’y réfléchit. Ce terme ne donne aucune information
sur la planéité de la surface.
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FIG. 5.2 –Franges d’interférence générées par un cube séparateur défectueux.

duwaferprésente une symétrie centrale de révolution, les franges sont circulaires8. Ces franges
sont projetées sur un plastique translucide qui joue le rôled’écran.

Une image de franges obtenue par cette technique sur unwafer non oxydé est présentée
sur la figure 5.3. On peut remarquer la forte densité de franges montrant que, dans leur état
brut, les échantillons présentent des défauts de planéité de plusieurs micromètres9. L’allure des
franges donne déjà des indications pertinentes sur la formedeswafers. Ce type de forme initiale
a déjà été indiquée par Campbell en 1970 [4]. La planéité deswafersde petit diamètre et de
faible coût ne semble pas de meilleure qualité actuellement. Le constructeur assure cependant
une incertitude assez faible sur l’épaisseur duwafer. Ce défaut de forme est due à la présence
de contraintes intrinsèques au sein du silicium, principalement dans leswafers< 100 >, due
à une probable mauvaise répartition du dopant. Il rend l’interférométrie inutilisable – car trop
sensible – dans le cas deswaferset a réorienté notre choix vers la projection de franges. Elle
est cependant régulièrement utilisée pour estimer la déflexion par comptage des franges [79].
Notons que des dispositifs spécialement dédiés à la mesure de forme dans ces sensibilités ont
été développés par les opticiens [44][45][46].

5.2.2 Second montage expérimental : projection de franges

Pour ne pas ajouter un montage optique spécifique à cette étude, la projection de franges,
telle que nous l’avons décrite au chapitre 3, a été mise au service de l’étude des contraintes rési-
duelles dans leswafersbicouchesSiO2/Si par analyse de forme. Une photographie du montage

8. On les appelle dans ce cas les anneaux de Newton.
9. Le wafer présenté en figure 5.3, comporte des variations d’environ±4µm (λ/2 entre chaque frange avec

λ = 514 nm).
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FIG. 5.3 –Images de franges obtenues par interférométrie avec unwafernon oxydé.

finalement adopté est proposée sur la figure 5.4. La caméra reste verticale. L’échantillon est
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FIG. 5.4 –Montage de projection de franges adapté auxwafers.
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positionné comme énoncé précédemment. Son aspect poli-miroir nécessite par contre la pulvé-
risation d’une poudre blanche permettant de diffuser la lumière donc d’observer les franges en
dehors de la direction de réflexion spéculaire. Le montage semble plus simple mais nécessite
l’étalonnage des angles de projection10.
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MIROIR 2
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TRANSLATEUR
PIEZOÉLECTRIQUE

CUBE
SÉPARATEUR

CUBE
SÉPARATEUR

FIG. 5.5 –Montage de projection de franges pour l’analyse de forme d’un échantillon horizon-
tal.

10. Voir le chapitre 3.
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La figure 5.5 représente le schéma du montage optique utilisé. Les angles adoptés pour l’ana-
lyse de forme deswafersSiO2/Si sont :α ≃ 88o ± 12′′ et ∆θ ≃ 0,2o ± 12′′. Le coefficient de
contour,C, est donc voisin de74µm. Une vingtaine de franges est projetée sur la surface de
l’échantillon.

Comme nous avons déjà indiqué, la grande dimension deswafersempêche la réalisation de
franges rectilignes avec le matériel utilisé. On peut observer sur la figure 5.6 un exemple de
franges obtenues sur une surface plane. Cette allure complique les opérations d’extraction de la

x

X

y

Y

MÉPLAT

FIG. 5.6 –Projection de franges sur unwafernon déformé.

forme des échantillons. L’idéal serait de procéder par soustraction entre l’état de référence et
l’état témoin. Or s’il est stable au cours d’une journée, l’interféromètre de Michelson ne l’est
pas durant les quelques jours nécessaires à l’oxydation11 deswafers. Les franges subissent en
général une rotation dans l’image. Pour ne pas introduire deforme fictive due à cette rotation
dans la topographie finale deswafers, nous utilisons une référence plane unique12. Une mesure
de topographie sur chaque face de l’échantillon est effectuée à partir de cette référence. Il reste
à en extraire les courbures dans le plan.

Dans le plan image, les directions dont la courbure nous intéresse sont : l’axe perpendiculaire
au méplat,x, l’axe du méplat,y, et les axes orientés à45 o,X etY 13.

11. La croissance du dioxyde de silicium dure environ8 heures pour une épaisseur de1000 nm. Ces oxydations
sont lancées de nuit au Cetehor. Merci à M. Pascal Blint, Cetehor Besançon, pour son aide.

12. Il s’agit de la phase que nous avons obtenue avec unwafernon déformé de planéité correcte. Un miroir plan
de même diamètre eu été bien sûr préférable.

13. Sur la figure 5.6 les zones tronquées des franges en haut eten bas de l’échantillon sont dues à la largeur du
faisceau qui est légèrement inférieure au diamètre duwafer, le méplat étant situé dans le coin inférieur gauche.
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5.3 Extraction des rayons de courbure

Nous avons souligné les importants défauts de planéité présents sur les échantillons dans
leur état brut. De façon à minimiser l’influence de ces défauts, les quatre rayons de courbure
sont calculés par moyenne statistique uniquement à partir de la déformée totale,z(x,y) 14. Nous
donnons un exemple de déformée vue de dessus sur la figure 5.7.L’écart entre chaque courbe
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FIG. 5.7 –Courbes de niveau observées sur unwaferoxydé (5µm entre chaque frange).

de niveau est de5µm.
Le rayon de courbure suivant une direction choisie est calculé en adoptant un critère des

moindres carrés. Le calcul comporte plusieurs étapes :

1. Élimination des points faux.

2. Redressement de l’échantillon de points. En effet, la position duwaferdans l’espace n’est
pas contrôlée, mais son contact avec le support horizontal est logiquement assuré par
trois points. La position de ces points de contact dépend de la forme duwafer. L’axe de
symétrie des échantillons de points que nous étudions est donc en général incliné. La figure
5.7 met assez bien en évidence l’orientation d’unwafer. Les courbes de niveau ne sont
pas centrées alors que les quatre rayons de courbure relatifs à cewafersont parfaitement

14. Autrement dit, les coupes suivantx ety ne sont pas utilisées pour cet essai (voir page 40).
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identiques15. Le redressement est réalisé par rotation de l’échantillonde points d’un angle
correspondant à la pente de la droite de régression linéairecalculée sur cet échantillon de
points (Fig. 5.8).
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z k
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FIG. 5.8 –Redressement d’un échantillon de points.

3. Calcul par moindres carrés du meilleur polynôme d’ordre 2interpolant l’échantillon de
points. La figure 5.9 montre un exemple de lissage par les polynômes d’ordre 2 et d’ordre
316. On remarque que le polynôme d’ordre3 présente un changement de sens de la cour-
bure. Il n’est pas adapté à la déformée deswafers. Les tests montrent que la calotte sphé-
rique ne l’est pas mieux. Pour preuve, les courbes de niveau de la figure 5.7 ne sont pas
circulaires alors que la courbure de cet échantillon est isotrope.

4. Calcul du rayon de courbure à l’extremum de la courbe via larelation classique :

ρk =
(1 + z′k

2)
3/2

z′′k
où k devient successivementX,x,Y et y , (5.5)

avecρk (m) : rayon de courbure suivantk,
z′k : dérivée première dezk par rapport àk,
z′′k : dérivée seconde dezk par rapport àk.

5. Répétition des trois étapes précédentes, pour7 lignes centrées sur l’échantillon, dans cha-
que direction d’observation (Fig. 5.10). Le rayon de courbure moyen ainsi calculé sur-

15. Il s’agit de l’échantillon No 2, Tab. 5.2 p.72.
16. L’échantillon de points choisi est particulièrement bruité. Notons cependant que la flèche est très faible et que

l’échelle du graphique est trompeuse.
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FIG. 5.9 –Lissage d’un échantillon de points par des polynômes d’ordre 2 et d’ordre 3.

estime légèrement le rayon de courbure réel mais l’écart estnégligeable. L’expérience
montre en effet que l’incertitude sur le rayon de courbure varie comme celui-ci. Or, c’est
lorsque la courbure est importante que le calcul d’une valeur moyenne peut être douteuse.

6. Toute cette démarche est effectuée sur les deux faces de chaque échantillon. Les varia-
tions d’épaisseur des échantillons sont ainsi compensées.L’influence de l’orientation de
l’échantillon dans l’espace est limitée.

Finalement, les rayons de courbure sont mesurés avec une précision assez correcte. En consi-
dérant l’écart type entre les14 rayons calculés pour chaque direction, l’incertitude sur un rayon
de courbure s’étend de∆ρ = 1 % pourρ = 1 m à∆ρ = 15 % pourρ = 13 m.

5.4 Estimation de la contrainte à l’interface

La contrainte résiduelle dans les bicouchesSiO2/Si est principalement d’origine thermique.
On peut donc, avant d’analyser les résultats expérimentaux, en estimer la valeur à l’interface par
l’approche thermique habituelle. L’adhésion du film au substrat est supposée totale.

La relation reliant la contrainte thermique dans le film à la différence de coefficients de
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FIG. 5.10 –Localisation des lignes où sont calculés les rayons de courbure.

dilatation thermique s’écrit :

σthx =
∫ T2

T1

Ef x

1−νf x
(αs − αf) dT

σthy =
∫ T2

T1

Ef y

1−νf y
(αs − αf) dT

(5.6)

avecσthk (Pa) : estimation de la contrainte thermique à l’interface suivantk,
Ef k (Pa) : module d’Young du film suivantk,
νf k : coefficient de Poisson du film suivantk,
αs (K−1) : coefficient de dilatation thermique du substrat,
αf (K−1) : coefficient de dilatation thermique du film,
T1 (K) : température de croissance du film,
T2 (K) : température d’observation17.

Dans le cas du bicoucheSiO2/Si, on considère le film mécaniquement isotrope. Les coef-
ficients de dilatation sont aussi considérés isotropes et indépendants de la température, ce qui
n’est en réalité pas le cas18. Moyennant ces hypothèses, en première approximation la contrainte
s’exprime par :

σth = Ybf(αf − αs)∆T (5.7)

oùYbf (Pa) est le module biaxial du film et∆T = T2 − T1.

17. Soit la température ambiante pour les expériences réalisées.
18. Notamment, selon lesHandbook of Physics[33], αSi varie d’un facteur 2 entre la température ambiante et

800oC.
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L’oxydation du wafer s’effectue à1080oC. On trouve donc pourαSi = 2,6 · 10−6 K−1,
αSiO2 = 0,55 · 10−6 K−1 etYbf = 100 GPa, une contrainte thermique à l’interface :

σth ≃ −217 MPa . (5.8)

Ce résultat ne donne qu’une valeur approximative de la contrainte dans le film à l’interface.

5.5 Résultats expérimentaux

5.5.1 Rayons de courbure

Nous avons oxydé trois types dewafersde diamètre50,4 mm. Les données du constructeur
concernant leswaferssont :

1. wafersorientés<100> d’épaisseur250± 25µm ;
2. wafersorientés<110> d’épaisseur200± 25µm ;
3. wafersorientés<100> d’épaisseur70± 25µm.

La précision médiocre fournie par le constructeur nous oblige à mesurer l’épaisseur de chaque
échantillon au micromètre mécanique. Les valeurs mesuréesseront reportées dans le tableau 5.2
avec une incertitude de6µm19.

Quatre épaisseurs de silice ont été choisies pour réaliser les bicouches :330 nm, 600 nm,
900 nm et1200 nm. L’épaisseur de silice obtenue par oxydation n’est pas linéaire avec la durée
d’oxydation. Les épaisseurs d’oxyde de600 nm et1200 nm sont habituelles, elles sont donc bien
contrôlées. Par contre, ceci n’est pas vrai pour les deux autres épaisseurs. Les épaisseurs des
films ont donc elles aussi fait l’objet d’une mesure systématique. Nous avons confronté deux
méthodes optiques. Une mesure par profilométrie à deux longueur d’onde, puis une mesure par
profilométrie en lumière blanche [80][81]. Les épaisseurs mesurées et la valeur moyenne retenue
sont reportées dans le tableau 5.1.

TAB. 5.1 –Épaisseur du dioxyde de silicium.
Épaisseur désirée Épaisseur mesurée (nm) Valeur retenue

(nm) double lon- lumière (nm)
gueur d’onde blanche

330 304± 12 350± 2 330± 30
600 603± 20 585± 5 600± 20
900 836± 55 825± 50 830± 55
1200 1167± 11 1150± 20 1150± 25

Le tableau 5.2 indique les courbures mesurées suivant les quatre directions d’observation.
Les échantillons sont classés selon le rapport de leurs épaisseurs :re = esubstrat/efilm.

19. Cette incertitude est liée à la précision du micromètre.
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TAB. 5.2 –Rayons de courbures mesurés suivant les directionsX, Y , x ety.
Échantillon Épaisseur Rayon de courbure (m) :

Orientation No
re eSi (µm) eSiO2 (nm) ρX ρx ρY ρy

1 413 248 600 −13,4 −14,1 −11,8 −10,9
2 299 248 830 −6,5 −6,4 −6,3 −6,5

<100> 3 299 248 830 −9,3 9,3 −8,6 −8
4 219 252 1150 −6,2 −6 −5,5 −5,5
5 216 248 1150 −15,6 −12,8 −11,6 −13,8

6 282 234 830 −8,3 −6,8 −8,7 −11,2
<110> 7 277 230 830 −6 −5,4 −6,3 −7

8 196 225 1150 −5,3 −4,5 −5,8 −7

9 236 78 330 −2,9 −3,6 −2,6 −2,6
10 227 75 330 −3,2 −3,2 −2,7 −3,2
11 125 75 600 −2,2 −1,8 −1,9 −2,4

<100> 12 117 75 600 −5,5 −1,9 −1,3 −2
13 96 80 830 −1,2 −1,1 −1,2 −1,2
14 87 72 830 −1,4 −1,3 −1,4 −1,4
15 64 74 1150 −10,1 −1,1 −0,5 −1
16 63 73 1150 −25,8 −0,8 −0,4 −0,7

avec pour leswafers<100> : X [010], x [1̄10], Y [1̄00] et y [1̄1̄0]

et pour leswafers<110> : X [11̄
√̄

2], x [001̄], Y [1̄1
√̄

2] et y [1̄10]

Deux d’entre eux présentent des particularités géométriques :

1. La surface libérée de l’échantillon No 5 n’est pas complètement désoxydée suite à une
erreur de durée d’attaque. L’épaisseur restante est estimée à600 nm. On peut noter une
influence de cette couche surabondante sur le rayon de courbure. Il est beaucoup plus
grand que pour les autreswafersde géométrie équivalente.

2. L’échantillon No 9 a subi un clivage accidentel suivant la directiony durant les essais. On
peut noter toutefois que les rayons de courbure dans les trois directions les moins affectées
sont en accord avec les résultats des échantillons d’épaisseurs équivalentes20.

Ces deux échantillons ne seront bien sûr pas pris en compte par la suite.
Les variations du rayon de courbure selon les quatre directions d’observation sont représen-

tées sur la figure 5.11. On note des résultats intéressants :

1. Pour tous leswafers< 110> : nous observons une anisotropie du rayon de courbure as-
sez marquée. La forme obtenue est conforme à l’anisotropie mécanique du substrat. Les
directions[11̄

√̄
2] et [1̄1

√̄
2] possèdent en effet des coefficients d’élasticité identiques et

les directions[1̄1̄0] et [001̄] possèdent des coefficients différents. On observe une res-

20. Un échantillon non répertorié ici, clivé suivant une bande centrale, confirme cette remarque.
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FIG. 5.11 –Variation du rayon de courbure en fonction de la direction d’observation.

semblance entre les variations de la courbure et les variations du module biaxial21. Les
relations 5.2 et 5.4 expriment bien ce fait si l’on considèreque la contrainte dans le film
est isotrope.

2. Pour leswafer<100> :

– les échantillons No 15, No 16 et dans une moindre mesure No 12 présentent la parti-
cularité d’avoir un grand rayon de courbure suivant une direction, ces résultats sont
apparus au premier abord comme une erreur expérimentale, nous les écartons des
calculs de contrainte mais nous y reviendrons par la suite ;

– les échantillons No 1 et No 3 présentent aussi une anisotropie significative de la cour-
bure ;

– les autres échantillons présentent une courbure isotrope; cette observation, comme
pour leswafers< 110>, est conforme à la dépendance des contraintes vis à vis du
module biaxial22.

21. Voir la figure 4.8 en page 57.
22. Voir la figure 4.6 en page 55.
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Les cinq échantillons de forme singulière ne sont pas situésau hasard dans le tableau 5.2.
Les échantillons fortement courbés suivant une direction privilégiée se situent à de faiblesre et
les échantillons dont la courbure est anisotrope se situentà desre importants.

L’anisotropie du substrat et le rapport des épaisseurs sontdonc bien des critères importants
dans l’étude mécanique des bicouches. La courbure n’est pastoujours triviale malgré une géo-
métrie simple des échantillons.

Masters et al. ont démontré que la courbure d’une plaque bicouche ne varie linéairement
avec la contrainte que pour de faibles contraintes [82]. Ilsadoptent une modélisation basée sur
la théorie des plaques par minimisation de l’énergie élastique interne du système bicouche en
adoptant le modèle de Kirchhoff : « Pour une structure mince,les sections restent droites, les
normales sont conservées et, l’influence des cisaillementstransverses est négligeable »23.

La déformée est simulée par une fonction polaire du second ordre enx et eny :

z(x,y) = 1
2
(ax2 + by2) (5.9)

oùa et b sont des inconnues.
En fonction dea et b, l’échantillon admet plusieurs déformées :

– sia = b, il s’agit d’une calotte sphérique ;

– sia = −b, il s’agit d’une selle ;

– sia = 0 où b = 0, il s’agit d’une forme cylindrique de révolution.

Toute les formes intermédiaires sont permises. Entre autres, si a et b sont différents mais de
même signe, la plaque adopte une déformée en calotte d’ellipsoïde de révolution. On peut en
principe, à partir de la forme mesurée, déterminer les contraintes internes au bicouche.

Les déformées que nous observons répondent parfaitement à cette théorie.

– LeswafersNo 1 et No 3 adoptent la forme ellipsoïdale. On peut supposer que lorsque la
contrainte est trop importante dans le film, la forme de calotte sphérique ne répond plus
au critère d’énergie élastique minimale.

– LeswafersNo 12, No 15 et No 16 ont une forme se rapprochant d’une plaque cylindrique.
Ceci est plus étonnant. Comment expliquer en effet que la contrainte soit importante dans
ces échantillons alors que les échantillons de géométrie identique présente une courbure
isotrope de rayon important? Il semble logique qu’un taux decontraintes important intro-
duise une déformation importante !

En outre, selon les résultats de Masters et al., les relations linéaires du type de la formule de
Stoney ne permettent de relier la contrainte dans le film à la courbure de l’échantillon que pour
de faibles taux de contraintes [82]. Notons que ces résultats sont obtenus pour un bicouche de
forme carrée, dont le film et le substrat sont parfaitement isotropes.

Pour un échantillon circulaire de substrat anisotrope, unesolution analytique existe peut-être
mais nous ne l’avons pas développée.

23. L’équivalent en théorie des poutres est le modèle de Euler-Navier-Bernouilli.
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5.5.2 Estimation de la contrainte résiduelle

En écartant les échantillons de formes singulières, les relations 5.4 permettent de faire une
estimation de la valeur de la contrainte dans le film. Les coefficients élastiques utilisés sont tirés
des figures 4.6 et 4.8. Les résultats sont reportés dans le tableau 5.3. Notons que le calcul des
contraintes moyennes par la relation 5.3 ne modifie pas les résultats. Le film peut donc être
considéré mince par rapport au substrat.

TAB. 5.3 –Contrainte thermique moyenne dans le film suivant les directionsX, Y , x ety.
Échantillon Épaisseurs Contrainte thermique (MPa) :

Orientation No re eSi (µm) eSiO2 (nm) σfX σf x σf Y σf y
1 413 248 600 −237 −223 −254 −281

<100> 2 299 248 830 −345 −351 −351 −344
3 299 248 830 −244 −243 −256 −277
4 219 252 1150 −275 −281 −294 −304

6 282 234 830 −284 −285 −274 −269
<110> 7 277 230 830 −377 −364 −364 −388

8 196 225 1150 −295 −291 −271 −284

10 227 75 330 −166 −161 −183 −163
<100> 11 125 75 600 −132 −155 −144 −122

13 96 80 830 −193 −211 −193 −202
14 87 72 830 −135 −144 −138 −135

où pour leswafers<100> : X [010], Y [1̄00], EX = EY = 130 GPa,νX = νY = 0,278,
etx [1̄10], y [1̄1̄0], Ex = Ey = 169 GPa,νx = νy = 0,064 ;

et pour leswafers<110> : X [11̄
√̄

2], Y [1̄1
√̄

2], EX = EY = 183 GPa,νX = νY = 0,148,
etx [001̄], Ex = 130 GPa,νx = 0,278,
ety [1̄10],Ey = 169 GPa,νy = 0,362.

Sur la figure 5.12, chaque groupe de croix et de triangles représente la contrainte mesurée
suivant les quatre directions d’observation. La contrainte semble isotrope quelque soit l’orien-
tation deswafers. L’anisotropie de la courbure est donc correctement prise en compte par les
relations 5.4, ce qui était prévu par l’analyse des courbures. Notons que la relation 5.2 donne des
résultats assez voisins non communiqués ici. Ils sont légèrement plus faibles et plus dispersés
que ceux présentés dans le tableau 5.324.

La contrainte thermique moyenne dans le film est tracée en fonction du rapport des épais-
seurs (Fig. 5.12). La contrainte à l’interface estimée par analyse thermique figure sous la forme
d’un trait horizontal. Concernant leswafers<100>, on observe que l’amplitude de la contrainte
est une fonction croissante dere. Concernant leswafers< 110>, le nombre d’échantillons est
insuffisant pour tirer la même conclusion. Deux calculs effectués par la méthode des Éléments

24. Particulièrement en ce qui concerne leswafers<110>.
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FIG. 5.12 –Contrainte résiduelle moyenne dans le film en fonction du rapport des épaisseurs.

Finis s’inscrivent cependant totalement dans ces observations expérimentales. Les résultats ob-
tenus sont :

wafer <100> , re = 208 : σf rr = σf θθ ≃ −222 MPa
wafer <110> , re = 166 : σf rr = σf θθ ≃ −223 MPa

. (5.10)

Les résultats expérimentaux et le calcul tendent à prouver que la contrainte résiduelle dans le
film est plus élevée pour leswafers<110> que pour leswafers<100>. La plus grande rigidité
deswafers< 110> peut expliquer ce fait25. Il serait intéressant de vérifier cette hypothèse par
mesure sur deswafersqui sont encore plus rigides.

5.6 Bilan de la première étude

Partant d’une forme géométrique simple, nous avons mesuré la contrainte thermique dans le
film d’un bicoucheSiO2/Si. Il s’avère rapidement qu’on ne peut ignorer l’anisotropieméca-
nique du substrat. La relationcontrainte/courbureutilisée intègre donc les courbures de l’échan-
tillon suivant des axes orthogonaux.

Les analyses de forme montrent que la déformée des plaques bicouches adoptent des confi-
gurations instables selon le taux de contraintes dans le filmet selon le rapport des épaisseurs

25. M. Alain Bosseboeuf, rapporteur du mémoire, évoque aussi l’influence de la densité de la silice qui est fonc-
tion de l’orientation cristallographique du substrat.
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substrat/film. Les méthodes de mesure de la flèche au centre géométrique d’un échantillon de
type plaque sont donc à utiliser avec précaution.

Les relations de Jou et Hsu [64] valables pour des courbures anisotropes dues à de faibles
contraintes résiduelles permettent de faire une estimation de la contrainte moyenne dans le film.
La contrainte mesurée semble isotrope et fonction du rapport des épaisseurs,re. Un calcul par la
méthode des Éléments Finis tend à confirmer ces résultats.

Pour lewaferbicoucheSiO2/Si, avec un substrat orienté<100>, nous retenons les valeurs
suivantes :

−350 << σf (MPa)<< −150 pour 400 >> re >> 150 . (5.11)

L’extrapolation de ces résultats au cas duwafer bicoucheSiO2/Si dont le substrat est orienté
< 110> nous permet d’émettre l’hypothèse que la contrainte résiduelle dans le film y est légè-
rement plus élevée(∼ 30MPa). Cette hypothèse est motivée par quelques résultats expérimen-
taux, par un calcul par la méthode des Éléments Finis et par laconnaissance de la rigidité des
wafersselon leur orientation cristallographique. Ceci est par ailleurs prévu par les modèles de
calcul des contraintes au voisinage du bord d’un film fini lié àun substrat [14].

Ces valeurs sont compatibles avec l’approche thermique habituelle qui donne :

σth ≃ −217 MPa . (5.12)

Ce chapitre ne constitue qu’une introduction à la mesure descontraintes résiduelles dans les
bicouchesfilm mince/substrat anisotropeà bords libres. Les résultats quantitatifs sont donnés en
première approximation. La théorie qui en découle n’a pas été abordée.

C’est principalement du point de vue de l’observation des formes rencontrées que les résul-
tats obtenus nous paraissent intéressants. À l’instar de celui-ci, le prochain chapitre sera basé
exclusivement sur l’observation des déformées. Les membranes de contour encastré montre en
effet rarement des formes simples.
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Chapitre 6

2e étude : membrane comprimée aux bords
encastrés

Nous cherchons par cet essai à développer un outil permettant de quantifier une contrainte
résiduelle de compression, non pas par un essai spécifique avec des éprouvettes de géométrie
fixée, mais plutôt à l’aide de la structure membranaire elle même. Dans le cas que nous décri-
vons, les membranes se trouvent être aussi des éprouvettes.On retrouve ce type de structure
dans de nombreuses applications [8]. Les membranes choisies sont des bicouchesSiO2/Si aux
bords encastrés.

6.1 Étude préalable et hypothèses de départ

Rappelons que le choix de cette étude vient de résultats expérimentaux observés antérieure-
ment à ce travail [1]. C’est en laissant la couche d’oxyde surdes membranes bicouches que des
formes singulièresSiO2/Si ont pu être observées. Les échantillons se présentent suivant trois
types de dimensions1 :

1. 3,47×3,47 mm2 ;

2. 3,47×7,47 mm2 ;
3. 1,47×7,47 mm2.

Tous les échantillons ont été usinés dans deswafers<100>.
L’analyse de la forme de ces échantillons a introduit au seinde notre équipe de recherche des

débats intéressants. Les membranes3,5×3,5 présentent une déflexion. Les membranes3,5×7,5
présentent deux déflexions alternées : l’une suivant lesz positifs et l’autre suivant lesz négatifs2.
Puis les membranes de1,5×7,5 présentent cinq déflexions alternées. La figure 6.1 donne une
reconstruction tridimensionnelle de ces déformées3. Un concours de circonstances a provoqué

1. Nous les appellerons respectivement3,5×3,5 ; 3,5×7,5 et1,5×7,5 pour alléger les notations.
2. L’axez étant défini comme l’axe de la caméra donc l’axe normal à l’échantillon.
3. Précisons que toutes les reconstructions tridimensionnelles proposées dans le présent chapitre ont fait l’objet

d’un filtrage FFTad hocdu type de celui présenté au chapitre 3.3 pour améliorer leurlisibilité.
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FIG. 6.1 –Forme des membranes sous contrainte thermique, observation initiale.

une erreur d’interprétation des déformées obtenues et donné lieu à des résultats erronés [1].
La démarche et les résultats trouvés alors sont rappelés dans les cinq paragraphes qui suivent.
Ces paragraphes ne figurent ici que dans le but d’introduire l’origine de l’étude, le calcul des
contraintes présenté étant incorrect.

Il est tout d’abord intuitif de penser que ces formes trouvent leur origine dans les contraintes
thermiques. En effet, les membranes sont de structure identique auxwafersbicouches étudiés au
chapitre précédent. Le seul procédé supplémentaire utilisé est l’usinage chimique expliqué au
chapitre 2.2.2. C’est naturellement cette intuition qui a guidé la suite de la démarche.

Cette intuition nous a poussé à faire une estimation du taux de contrainte à l’interface par
l’analyse thermique que nous avons présentée au paragraphe5.4. Une mauvaise estimation du
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coefficient de dilatation thermique de la silice4 a alors permis d’envisager une contrainte ther-
mique de85 ± 28 MPa dans le film. On peut noter que, d’après les coefficients dedilatation
retenus, le film devrait être en tension (Fig. 2.2, p. 24). Il s’avère que pour les membranes car-
rées, le sens de la déflexion indique une forme convexe, c’està dire un film sous compression5.
La contrainte mesurée devrait donc être négative.

Un autre détail intéressant vient de l’égalité des flèches entre les trois types de membranes
pour une épaisseur et une largeur données. Ajoutons à cela laremarque suivante : le rapport
longueur/largeur, rl = b/a, des trois types de membranes conditionne le nombre de déflexions.
En effet lorsquerl = 1, il n’y a qu’une déflexion. Lorsquerl ≃ 2, il y a deux déflexions. Et
lorsquerl ≃ 5, il y a cinq déflexions. On en vient alors à imaginer pouvoir mesurer la contrainte
thermique via la flèche et les relations 5.2. On met ici en évidence une remarque énoncée au pa-
ragraphe 5.1.1 sur le danger d’utiliser les relationscourbure/contraintequi prennent en compte
la flèche plutôt que le rayon de courbure. Les valeurs de contraintes calculées de cette manière
sont reportées dans le tableau 6.1.

TAB. 6.1 – Estimation initiale des contraintes thermiques dans les membranes bicouches
SiO2/Si.

Échantillon Épaisseurs Résultat
Taille (mm2) Nombre eSi (µm) eSiO2 (nm) σf (MPa)

2 15 520 115± 6
3,47×3,47 3 10 520 83± 4

rl = 1 2 6,5 520 44± 2
2 4 520 25± 3
1 20 520 50± 10
2 15 520 64± 3

3,47×7,47 2 11 520 81± 3
rl = 2 1 10 520 72± 2

1 10 100 70± 10
4 5,5 100 92± 9

1,47×7,47 2 10 520 78± 10
rl = 5 1 6 520 79± 3

1 3 520 rupture

On peut noter d’emblée que les valeurs sont assez cohérentes. Si l’on écarte les valeurs
obtenues pour les membranes les plus fines, on peut retenir une valeur moyenne correctement
encadrée. Ceci conduit à une contrainte de80± 20 MPa6. Cette valeur est tout à fait en accord

4. La valeur retenue à l’époque étaitαSiO2
= 3,9 ·10−6 K−1, donc supérieure à celle du silicium, alors que nous

adoptons maintenantαSiO2
= 0,6 · 10−6 K−1 après recoupement de différentes sources.

5. Tout au moins dans le cas d’un échantillon bicouche de contour libre.
6. Notons que le sens des déflexions n’est pas pris en compte dans ces résultats et que la contrainte mesurée est

définie par défaut positive.
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avec le résultat que nous évoquions ci-avant. Ainsi est née une erreur que l’on peut résumer
ainsi : « on peut mesurer une contrainte thermique dans une membrane bicouche aux bords
encastrés à l’aide d’une relation du type de la formule de Stoney ».

Le rapportrl nous a alors permis de proposer l’hypothèse suivante : « Dansune membrane
soumise à une contrainte thermique, la courbure est fonction du taux de contrainte. Pour une
contrainte donnée, la membrane prend la forme qui permet d’assurer un rayon de courbure en
accord avec celle-ci suivant chaque direction. La membraneprésente alors plusieurs déflexions
dont le nombre, suivantx et suivanty, correspond au nombre fractionnelrl ». Ce modèle prend
bien en compte les résultats trouvés jusqu’alors.

Le premier élément qui nous a fait réviser cette idée vient del’erreur commise sur le coeffi-
cient de dilatation thermique de la silice générée par oxydation thermique7. Plusieurs références
nous ont permis de lever le doute à ce sujet [75][19][83][13]. Le coefficient de dilatation ther-
mique de la silice est nettement inférieur à celui du silicium. Le film de silice, dans un bicouche
SiO2/Si est en compression, non en tension.

Le second élément réside dans l’impossibilité d’expliquerun résultat expérimental : le sens
de la courbure des déflexions dans les membranes. Avec le modèle utilisé, un changement de sens
de la courbure viendrait d’un changement de sens de la contrainte résiduelle. Dans une même
membrane, le film passerait d’un état de tension à un état de compression puis, se retrouverait
de nouveau dans un état de tension. L’origine même de la contrainte résiduelle dans le bicouche
SiO2/Si n’autorise pas ce résultat. Le film passe peut-être d’un étatde compression à un état de
tension (Fig. 6.2), mais la contrainte thermique n’est pas seule en cause.

x

z

SUBSTRAT FILM

film en compression?film en compression?

film en tension?

FIG. 6.2 –État des contraintes internes dans le film d’un bicouche en compression.

Enfin, une étude plus pointue de l’origine des formules de type Stoney montre que les condi-
tions aux limites utilisées dans ces modèles ne sont pas du tout compatibles avec une membrane
aux bords encastrés (§5.1.2). Même dans le cas de très petites flèches, la courbure ne dépend pas
uniquement de la contrainte mais surtout des conditions auxlimites sur son pourtour.

Nous avons donc décidé de lancer une nouvelle campagne d’analyses de forme de mem-
branes bicouches avec des dimensions moins singulières. Pour ces membranes, le rapportrl

n’est pas entier de façon à vérifier la validité de l’hypothèse d’égalité du rayon de courbure.

7. Que l’on appelle parfois « silice thermique ».
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6.2 Montage expérimental

Le montage expérimental est représenté sur la figure 6.3. Lesangles adoptés pour l’analyse
de forme des membranes bicouchesSiO2/Si sont :α ≃ 87o ± 1′ et δθ ≃ 0,4o ± 12′′. Le
coefficient de contour,C, est donc voisin de37µm. Une dizaine de franges est projetée à la
surface de l’échantillon.
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FIG. 6.3 –Montage de projection de franges pour l’analyse de forme d’un échantillon vertical.

6.3 Résultats expérimentaux

6.3.1 Membranes de rapportlongueur/largeurnon entier

Nous avons choisi cinq dimensions de membranes pour cette étude8 :
1. 3×8 mm2, rl = 8/3 ;

8. Merci à Vincent Ambruster et Chii-Chang Chen, L.O.P.M.D,pour leur aide dans le dessin des masques ;
merci à Jean-Claude Renaud, I.M.F.C, pour la réalisation des masques ; merci à Christian Bonjour et William
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2. 5×8 mm2, rl = 8/5 ;
3. 6×8 mm2, rl = 4/3 ;
4. 4×5 mm2, rl = 5/4 ;
5. 4×6 mm2, rl = 3/2.

La figure 6.4 représente ces membranes gravées dans un mêmewafer. Toutes les membranes

x

y

VÉS DE CLIVAGE

rl = 8/3

rl = 5/4 rl = 4/3
rl = 3/2

rl = 8/5

FIG. 6.4 –Position des membranes dans unwafer.

d’un wafer font les mêmes épaisseurs de silicium et de silice. L’épaisseur de silice avant attaque
du silicium est déterminée par la vitesse d’oxydation. L’épaisseur de silicium est déterminée par
la durée de l’attaque9.

La faible vitesse d’attaque des plans< 111 > impose un angle d’attaque de54,7o. Cette
propriété permet d’usiner des vés de clivage aidant à la séparation des échantillons10 (Fig. 6.5).

L’épaisseur de silice après oxydation est contrôlée grâce àla couleur de la face oxydée vue
à la lumière du jour [84]. Nous disposons ainsi de quatre gammes d’épaisseurs :

– gamme 9 :eSi = 8µm, eSiO2 = 890 nm ;

Daniau, I.M.F.C, pour leur aide dans les opérations de masquage et merci à Pascal Blint, Cetehor, pour les usinages
chimiques.

9. En connaissant les vitesses d’attaque des différents plans cristallins.
10. Dans le cas d’essais de gonflement de membrane de siliciummonocristallin, la pente est à prendre en consi-

dération dans le calcul des contraintes. En effet le cadre sedéforme au voisinage de l’encastrement.
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FIG. 6.5 –Profil des membranes usinées dans unwafer<100>.

– gamme 13 :eSi = 12µm, eSiO2 = 860 nm ;

– gamme 16 :eSi = 15µm, eSiO2 = 920 nm ;

– gamme 21 :eSi = 20µm, eSiO2 = 920 nm.

Une première observation visuelle permet de noter quelquesdétails. Parmi les44 échantillons
usinés,14 étaient percés dès la fin de la gravure. La gamme 9 comporte5 échantillons percés.
La gamme 13 comporte6 échantillons percés. La gamme 16 comporte2 échantillons percés et
un échantillon plan11. La gamme 21 comporte un échantillon percé, et un seul échantillon non
plan. Trois échantillons ont de plus été cassés durant les essais.

L’analyse de forme des ces échantillons a donnée lieu aux résultats figurant dans les tableaux
6.2 et 6.3. Ces résultats sont classés par taille et par gammed’épaisseur. Les échantillons per-

TAB. 6.2 –Déflexions observées sur les membranes d’épaisseur21µm et16µm.
Échantillon gamme 21 gamme 16
Taille No eSi = 20µm, eSiO2 = 920 nm eSi = 15µm, eSiO2 = 920 nm
(mm2) observations flèche(s) (µm) observations flèche(s) (µm)

3×8 1 que du bruit♦ 2 alternées +3/− 3
5×8 2 1 pointue +12 1 ♦ +17

3 que du bruit 1 +17
6×8 4 que du bruit 1 ♦ +21

5 que du bruit 1 +19
6 que du bruit 1 +2

4×5 7 que du bruit 1 pointue +6
8 que du bruit 1 +6
9 que du bruit 1 pointue +12

10×6 10 que du bruit 1 +11
11 que du bruit 1 très bruitée +3

11. Il est relativement aisé, par réflexion d’une source lumineuse sur la surface d’une membrane, de savoir si
celle-ci est plane ou courbe.
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TAB. 6.3 –Déflexions observées sur les membranes d’épaisseur13µm et9µm.
Échantillon gamme 13 gamme 9
Taille No eSi = 12µm, eSiO2 = 920 nm eSi = 8µm, eSiO2 = 920 nm
(mm2) observations flèche(s) (µm) observations flèche(s) (µm)

3×8 1 3 alternées +13/− 14/+ 13 membrane cassée♦
5×8 2 1 ♦ +22 2 du même coté +23/+ 20/+ 22

3 1 +30 1 creusée sur les flancs +39
6×8 4 1 ♦ +27 membrane cassée♦

5 1 ♦ +29 2 du même côté♦ +32/+ 31/+ 32
6 1 pointue +21 1 +25

4×5 7 1 +17 membrane cassée
8 1 pointue♦ +16 1 +24
9 1 ♦ +19 1 ♦ +22

4×6 10 1 pointue♦ +16 membrane cassée♦
11 1 +13 2 dont1 pointue♦ +24/+ 22/+ 23

forés sont repérés par un losange. Nous indiquons pour chaque membrane le nombre de dé-
flexions, leur flèche respective et éventuellement des remarques supplémentaires12. Lorsqu’une
membrane présente deux déflexions du même coté, nous indiquons en plus des deux flèches,
l’altitude du creux qui les sépare.

À partir de ces observations, nous sommes en mesure d’énoncer quelques remarques empi-
riques :

– la déformée des membranes est composée de une ou plusieurs déflexions, de même côté
ou de côtés alternés ;

– les échantillons perforés ne diffèrent pas des autres du point de vue des flèches mesurées ;
– parmi les échantillons de la gamme 21, un seul présente une déflexion qui sort du bruit13 ;

– certains échantillons présentent un sommet « pointu » plutôt qu’une calotte sphérique,
il peut s’agir d’échantillons perforés aussi bien que d’échantillons non perforés pouvant
présenter des inhomogénéités d’épaisseur ;

– pour une gamme d’épaisseur donnée, la forme des membranes dépend de leurs dimen-
sions, et l’amplitude des déflexions croît avec la largeur des membranes ;

– pour une dimension de membrane donnée, la forme des membranes est fonction de leur
épaisseur et l’amplitude des déflexions est une fonction décroissante de l’épaisseur ;

– aucun échantillon ne présente de déflexions alternées suivant sa largeur.

12. Nous indiquons notamment : « que du bruit » lorsque l’on nedétecte pas de forme particulière sortant du
bruit lié à la mesure ; et « pointue » qui signifie que la déflexion observée possède un sommet.

13. L’échantillon dont la non-planéité est visible à l’oeil.
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FIG. 6.6 –Évolution de la forme d’une membrane bicouche en fonction deson épaisseur.

Les membranes présentant une seule déflexion dont le sommet est en forme de calotte sphé-
rique peuvent avoir des rayons de courbure différents suivantx ety. L’hypothèse que nous avons
énoncée sur l’isotropie de la courbure semble donc incorrecte. La forme des membranes – et le
nombre des déflexions – dépend des trois dimensions des membranes.

Elle suit une logique de complexité liée à l’amplitude de la flèche. Pour de faibles flèches,
il y a un minimum de déflexions14. Au voisinage du sommet, leur forme se rapproche d’une
calotte sphérique. Lorsque l’épaisseur du silicium diminue, la flèche augmente, et les formes
deviennent plus compliquées. La membrane6×8 No 3 par exemple – dont on peut observer
l’évolution sur la figure 6.6 – présente des creux sur ses flancs pour l’épaisseur de9µm.

Simultanément, on devine la naissance de deux déflexions quisont nullement visible pour les
épaisseurs inférieures. Pour la même épaisseur mais une largeur plus faible, la membrane5×8
présente aussi les deux déflexions mais avec une meilleur visibilité. Pour une largeur encore
inférieure et malgré une épaisseur plus importante15 (13µm), la membrane3×8 présente trois

14. Deux pour la membrane allongée No 1, une pour les autres.
15. La membrane3×8 de la gamme 9 fait parti du lot cassé.
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déflexions alternées. On peut observer cette évolution de forme en fonction de la largeur de
l’échantillon sur la figure 6.7.
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FIG. 6.7 –Évolution de la forme d’une membrane en fonction de sa largeur.

Avant de commenter ces résultats, nous allons y ajouter deuxéléments :

– Le premier vient d’un accident dans la manipulation des échantillons. Nous avons pu
remarquer que certaines membranes sont dans une position suffisamment instable pour
qu’une légère torsion du cadre les entourant les fasse basculer dans une autre position.
Nous avons pu ainsi analyser, pour une même membrane, plusieurs positions de stabilité.

– Le second vient d’une analyse que nous avons effectuéea posteriorides résultats obtenus
lors de l’étude préalable [1]. Les membranes et les fichiers de résultats sont en effet encore
à notre disposition et certaines remarques de l’époque sontintéressantes à étudier.
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6.3.2 Stabilité des déflexions de membranes

C’est en fixant un échantillon sur son support vertical16 que nous avons légèrement tordu le
cadre entourant la membrane. Celle-ci a alors basculé dans une autre position puis gardé celle-ci
après relâchement de la torsion du cadre, de manière similaire à ce que l’on peut obtenir avec
une capsule métallique. Il peut donc y avoir plusieurs positions de stabilité pour une même mem-
brane. En effet, parmi les membranes présentant les plus fortes flèches, deux adoptent aisément
plusieurs positions17 : l’échantillon No 3, gamme 9, et l’échantillon No 1, gamme 13.
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FIG. 6.8 –Les deux positions stables de l’échantillon No 3, gamme 9.

La figure 6.8 montre les deux positions de stabilité de l’échantillon No 3. Les déformées ob-
tenues sont quasiment opposées. Nous mesurons une flèche de38µm pour la première position,
qui semble la plus stable, et une flèche de−35µm pour la seconde position. La figure 6.9 montre
les trois positions de stabilité de l’échantillon No 1. La première position est la plus stable, les
flèches sont de+13µm pour les deux déflexions latérales et de−14µm pour la déflexion cen-
trale. La seconde position est moins stable, les flèches des deux déflexions sont respectivement
de+18µm et+17µm en passant par un creux à+12µm. Enfin la troisième position est forte-
ment instable et difficile à obtenir, les flèches sont de+17µm pour la première déflexion et de
−14µm pour la seconde.

Aucune autre membrane n’a présenté ce type de comportement mais l’analyse des fichiers
relatifs aux premiers résultats obtenus doit compléter notre regard sur ce sujet.

6.3.3 Membranes de rapportlongueur/largeurentier

Les trois dimensions de membranes réalisées18 avaient fait l’objet d’attaques chimiques de
plusieurs durées de façon à obtenir diverses épaisseurs. Ces épaisseurs sont complémentaires

16. Simplement à l’aide de papier adhésif double face.
17. Nous obtenons le basculement d’une position à une autre en soufflant légèrement sur l’échantillon.
18. Voir paragraphe 6.1.
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FIG. 6.9 –Les trois positions stables de l’échantillon No 1, gamme 13.

avec celles des deux paragraphes précédents. Les résultatssont répertoriés dans le tableau 6.4.
À l’issue de cette analyse, nous pouvons faire des remarquesqui rejoignent celles des deux

paragraphes précédents.

1. Membranes4×4 : En diminuant l’épaisseur des membranes carrées, leur flèche augmente
et elles adoptent une forme de croix (Fig. 6.10). Ceci correspond au phénomène de creu-
sement des flancs mentionné pour les membranes6×8 aux paragraphes précédents.

2. Membranes2× 8 d’épaisseur6µm : Elles ont bien5 déflexions mais sans adopter de
sens précis. En effet, l’un des2 échantillons possède3 déflexions vers lesz positifs et2
déflexions vers lesz négatifs. Alors que l’autre échantillon possède2 déflexions vers les
z positifs et3 déflexions vers lesz négatifs.

3. Membranes4×8. Elles présentent une forme bien définie pour les épaisseursde10µm et
11µm mais semblent dans une position moins stable pour les épaisseurs de6µm et15µm.
En effet, pour l’épaisseur de6µm, on peut observer sur la figure 6.11 deux variantes d’une
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TAB. 6.4 –Résultats de l’analysea posteriorides membranes initiales.
Échantillon Épaisseurs Nombre de déflexions,
Taille No eSi eSiO2 flèche(s) (µm)
(mm2) (µm) (nm) et observations

1,37×7,37 1 6 520 5 alternées :−12, +9,−11, +10 et−12
2 5 alternées :+14,−8, +14,−10 et+14

3 11 520 1 : +14
4 1 : +11
5 1 : +22
6 10 520 1 : +22

3,37×3,37 7 1 : +22
8 6 520 1 : +24
9 1 : +22
10 3 520 1 en croix :+33
11 1 en croix :+30

12 15 520 1 : +12
13 2 alternées :−10 et+12
14 11 520 2 alternées :−21 et+27
15 2 alternées :−24 et+18

3,37×7,37 16 10 520 2 alternées :−18 et+15
17 3 alternées :+5,−5 et+13
18 6 520 2 du même côté :+16, +12 et+14
19 2 du même côté :+16, +14 et+18
20 2 du même côté :+16, +10 et+16

y

x

FIG. 6.10 –Forme de croix observée sur une membrane4×4.
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FIG. 6.11 –Deux variantes de la déformée d’une membrane4×8 d’épaisseur6µm.

même forme. Et pour l’épaisseur de15µm, la membrane comporte soit une déflexion d’un
coté, soit deux déflexions alternées (Fig. 6.12).
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FIG. 6.12 –Deux variantes de la déformée d’une membrane4×8 d’épaisseur15µm.

Ces analyses viennent étayer le fait que les conditions aux limites imposent de manière pri-
mordiale la forme des déflexions des membranes aux bords encastrés, cette forme étant liée à
l’épaisseur des membranes.
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6.4 Bilan de la seconde étude

Dans ce chapitre, nous avons présenté l’effet des contraintes thermiques sur la forme des
membranes bicouches aux bords encastrés. On a remarqué la complexité des formes adoptées
par les membranes. Nous pensons actuellement qu’il s’agit de flambage couplé avec les cour-
bures liées à la contrainte résiduelle. En effet, plusieursformes observées présentent des simi-
larités avec les modes de flambage des plaques minces19. Une déflexion qui n’a pas de sens
privilégié est par exemple typique du flambage. Timoshenko aétudié la théorie du flambage et
a calculé notamment l’équation des déformées de plaques soumises à du flambage. Pour une
plaque encastrée, la déformée a pour équation :

z(x,y) = amn · sin
(mπx

a

)
· sin

(nπy
b

)
(6.1)

avecz(x,y) (m) : déformée de la plaque,
amn (m) : amplitude de la déformée,
m : nombre de déflexions suivantx,
a (m) : dimension de la plaque suivantx,
n : nombre de déflexions suivanty,
b (m) : dimension de la plaque suivanty.

Les déformées des membranes les plus stables que nous observons semblent modélisables par
des relations du même type.

Les états observés où plusieurs configurations de déflexion(s) sont possibles correspondent
à la transition entre deux modes de flambage, ces positions sont instables. Une mesure en temps
réel de la déformée des membranes durant l’attaque auKOH est tout à fait envisageable. Il
faut pour cela utiliser un moyen de mesure par voie optique oùla projection de la lumière est
effectuée en incidence normale. L’holographie électro-optique semble bien adaptée à ce type
d’essai qui permettrait d’observer l’évolution des formesau cours de l’usinage.

Une étude est en outre lancée actuellement sur le flambage desmembranes aux bords encas-
trés et soumises à des contraintes résiduelles de compression. Les modélisations par Éléments
Finis habituelles ne prennent pas en compte ce phénomène [85]. Nous pensons qu’il sera difficile
de relier le taux de contraintes à la forme des échantillons par une expression analytique.

En conclusion, le cas d’un film sous contrainte de compression et lié à un substrat n’est
actuellement pas résolu. Par contre, il n’en est pas de même pour le cas presque opposé où le
film est soumis à une contrainte de tension.

19. Pour comprendre le phénomène de flambage, on peut s’imaginer introduire une porte dans un encadrement
trop étroit pour elle. On y parviendrait si la porte adopte des courbures hors du plan, elle serait alors dans un état de
flambage (on dit aussi « flambement »).
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Chapitre 7

3e étude : membrane tendue aux bords
encastrés

Dans le cadre d’une coopération avec l’Institut d’Électronique et de Microélectronique du
Nord - I.E.M.N - de Lille1, nous nous sommes intéressés aux contraintes résiduelles dans des
films minces diélectriques de polyimide [86]. L’étude des contraintes résiduelles dans ces films
est complémentaire aux deux précédentes. Dans cette application, la contrainte résiduelle est
également due au procédé d’obtention des films. Cependant, contrairement aux cas précédents,
le film est soumis à une contrainte de tension et ne présente donc, dans son état initial, aucune
courbure.

L’essai que nous proposons pour donner une estimation quantitative de la contrainte de ten-
sion dans le film est l’essai de gonflement de membranes associé à la projection de franges. Il
offre de plus la possibilité de mesurer le module biaxial,Yb, et la limite élastique,Y0. Parallè-
lement, des essais de nano-indentation2 permettent de mesurer la dureté,HB, et le module de
plaque,Yp. En émettant une hypothèse sur la valeur du coefficient de Poisson dans le film, on
peut confronter les résultats obtenus par les deux méthodes.

Chacune de ces techniques est présentée. La confrontation des résultats permet de valider
une nouvelle fois le banc d’essai de gonflement.

7.1 Fabrication des membranes

Comme le silicium monocristallin, les composés III-V sont très utilisés comme substrat.
En microtechnique, on les rencontre principalement dans les appareillages fonctionnant à très
hautes fréquences. Les films de polyimide que nous testons sont obtenus par dépôt sur substrat
enAsGa. Ils sont utilisés en tant que support mécanique de guides d’onde [87].

La technique d’élaboration consiste en un dépôt de polyimide liquide sur plateau tournant, un

1. Équipe du Professeur Lippens, Institut d’Électronique et de Microélectronique du Nord, Université des
Sciences et Technologies de Lille, Avenue Poincarré, 59665Villeneuve d’Ascq.

2. Réalisés par Patrick Delobelle, L.M.A.R.C.
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matériau précurseur ayant été déposé au préalable pour augmenter l’adhésion du polyimide sur le
substrat. Une étape de deux heures de cuisson à300oC sous flux d’azote polymérise le matériau
pour former le film. Un réglage optimisé des paramètres d’obtention permet d’obtenir des films
d’épaisseur aussi fine que2µm. Plusieurs phase dedépôt-cuissonde polyimide permettent de
réaliser des films d’épaisseur contrôlée. Nous disposons ainsi d’échantillons de2µm, 4µm et
5,5µm d’épaisseur.

La réalisation des membranes monocouches de polyimide est similaire à celle des mem-
branes de silicium3. Elle consiste à ouvrir par usinage chimique une fenêtre parla face arrière
du substrat pour libérer le film. L’arséniure de gallium présente, comme le silicium, une structure
cristallographique de type CFC. La géométrie de l’attaque doit donc aussi être prise en compte
pour obtenir les dimensions de membranes désirées. La gravure s’effectue dans une solution à
base d’acide sulfurique4,H2SO4, à la vitesse d’environ15µm·min−1, à température ambiante5.

Nous pensons que les contraintes résiduelles dont fait l’objet le film sont principalement
dues à la rotation du substrat lors du dépôt. La force centrifuge introduite par la rotation permet
d’obtenir une bonne planéité du film, mais génère des contraintes internes6. Nous supposons
que la contrainte résiduelle est isotrope.

7.2 Mesure deσ0 et deYb par essai de gonflement

L’étude et la conception du dispositif de gonflement utilisédans cette étude ont été décrites
dans un travail précédent [1]. Le principe de l’essai consiste à appliquer une pression hydrosta-
tique sur la membrane et à mesurer la déflexion qui en résulte.Le système de mise en charge
pneumatique comporte une pompe manuelle communicant avec une chambre sur laquelle est
fixée la membrane à étudier7, 8. Un capteur de pression placé aussi près que possible de la mem-
brane délivre un signal analogique permettant de visualiser la pression en temps réel. La mesure
de la déformée par projection de franges est effectuée à chaque palier.

Une représentation du montage optique de projection de franges associé à l’essai de gonfle-
ment est donnée sur la figure 7.1. Les angles adoptés pour les essais de gonflement de film de
polyimide sont :α ≃ 84o ± 1′ et∆θ ≃ 0,2o ± 12′′. Le coefficient de contour,C, est donc voisin
de74µm. Une dizaine de franges est projetée à la surface de l’échantillon.

La principale difficulté de l’essai de gonflement réside dansl’interprétation théorique de la
relationpression/flèche au centre de la membrane, dans le cas des grands déplacements et pour
différentes géométries de membranes. Une étude rigoureuseavec recalage numérique des mo-

3. Voir paragraphe 2.2.2 page 21.
4. 1 volume d’H2SO4, 8 volumes d’H2O2 et1 volume d’H2O.
5. Toutes les étapes d’obtention du film ont été réalisées à l’I.E.M.N de Lille, dans l’équipe du professeur Lip-

pens.
6. M. Alain Bosseboeuf, rapporteur du mémoire, suggère que l’origine des contraintes est liée à l’évaporation

du solvant pendant l’étalement et au compactage de la résinedurant le recuit.
7. Un dispositif de mise en pression automatique est connecté à la chambre de pression mais l’asservissement

ne s’effectue pour l’instant qu’en boucle ouverte et n’est,de ce fait, pas utilisé.
8. Merci à Gilbert Laithier, L.M.A.R.C, pour le collage des membranes et la réalisation des supports.
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FIG. 7.1 –Montage de projection de franges pour une mesure de flèche surun essai de gonfle-
ment.

dèles analytiques est absolument nécessaire. Les relations explicitées ci-après sont issues de [1].
Elles ont été établies à partir des résultats de plusieurs équipes de recherche [88][89][90][91][92],
d’autres équipes y travaillent encore actuellement [93].

Dans le cas d’une membrane circulaire, la relation générale, P = f(h), s’écrit :

P =
8

3

Ef
1− νf

ef
3h

r4

[
2

1 + νf
+ C

h2

ef 2

]
+ 4

σ0efh

r2
(7.1)

avecP (Pa) : pression de gonflement,
Ef (Pa) : module d’Young du film,
νf : coefficient de Poisson du film,
ef (m) : épaisseur du film,
h (m) : flèche au centre,
r (m) : rayon de la membrane,
C : coefficient de correction fonction deνf et d’hypothèses émises sur la déformée9,
σ0 (Pa) : contrainte résiduelle de traction dans la membrane.

9. C = 1 pour une calotte sphérique,C = 0,976/(1+ ν) dans la solution de Timoshenko et Woinowsky-Krieger
[88], C = (7− ν)/8 pour la solution de Lin et Senturia [91] etC = 1,241(1− ν) pour la solution de Small et Nix
[92].
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Dans le cas d’une membrane rectangulaire, la relationpression/flèche au milieu de la membrane,
P = f(h), s’écrit :

P =
Ef

1− νf
ef

3h

a4

[
1

12α(1 + νf )
+ C

h2

ef 2

]
+ C∗σ0efh

a2
(7.2)

avecP (Pa) : pression de gonflement,
Ef (Pa) : module d’Young du film,
νf : coefficient de Poisson du film,
ef (m) : épaisseur du film,
h (m) : flèche au centre,
a (m) : largeur de la membrane,
α : coefficient de correction fonction derl,
C etC∗ : coefficients de correction fonction deνf et du rapportrl 10,
σ0 (Pa) : contrainte résiduelle de traction dans la membrane.

Les coefficients de correctionC, α, C etC∗ permettent de recaler les modèles analytiques
proposés par les différents auteurs et les résultats obtenus numériquement. Les calculs numé-
riques sont effectués avec un code Éléments Finis adapté auxgrandes déformations utilisant
un élément triangulaire à interpolation mixte développé auL.M.A.R.C [94]. Les coefficients
sont déterminés au cas par cas selon la géométrie de la membrane, les hypothèses émises sur la
déformée de la membrane, le coefficient de Poisson choisi et le domaine de validité étudié.

Pour les deux équations 7.1 et 7.2, le premier terme prend en compte les petites flèches
(h << ef ), le second terme prend en compte les grandes flèches (h >> ef ) et le troisième terme
prend en compte la contrainte résiduelle initiale de tension dans le film. On note que dans le cas
des petites flèches, les relations 7.1 et 7.2 s’écrivent respectivement :

P =
16

3

Ef
1− νf 2

ef
3h

r4
pour les membranes circulaires, (7.3)

et P =
1

12α

Ef
1− νf 2

ef
3h

a4
pour les membranes rectangulaires. (7.4)

Ces relations sont les solutions analytiques exactes développées par Timoshenko et Woinowsky-
Krieger [88].

Dans le cas présent, les membranes sont rectangulaires et les déplacements hors-plan sont
très importants par rapport à l’épaisseur de la membrane11. Le premier terme est négligeable.
La relation s’écrit donc :

P = C
Ef

1− νf
efh

3

a4
+ C∗σ0efh

a2
. (7.5)

On se place dans la solution analytique développée par Tabata et al. dans laquelle l’énergie
de flexion est négligée [90]. Le déplacement est développé selon une double série de Fourier.

10. rl a été défini comme le rapportlongueur/largeurde la membrane.
11. Nous mesurons des flèches atteignant340µm pour une épaisseur membranaire de4µm.
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SiCa etC∗
a sont les solutions analytiques du problème,C etC∗ sont obtenus en appliquant des

facteurs correctifsCm etC∗
m fonction deν et rl qui s’expriment par :

C = CaCm et C∗ = C∗
aC

∗
m . (7.6)

Ces différents termes sont calculés numériquement12 et seront explicités parmi les résultats ex-
périmentaux.

Finalement en posant :

A = C
Ef

1− νf
ef
a4

et B = C∗σ0ef
a2

, (7.7)

l’équation 7.5 peut se mettre sous la forme :

P

h
= Ah2 +B . (7.8)

Ainsi, pour chaque membrane, le grapheP/h = f(h2) doit être une droite de penteA et d’or-
donnée à l’origineB. On peut donc en tirer le module biaxialYb = Ef/(1− νf) et la contrainte
résiduelleσ0. La limite élastiqueY0 est mesurée, quant à elle, par une singularité sur les courbes
P = f(h).

7.3 Mesure deHB et deYp par l’essai de nano-indentation

L’essai de nano-indentation peut s’apparenter à un essai dedureté Vickers effectué à l’échelle
micrométrique. La charge appliquée et la profondeur du poinçonnement dans le matériau à tester
sont mesurées en continu. L’analyse des courbescharge appliquée/profondeur de l’indenteur13

permettent de remonter aux propriétés mécaniques locales du matériau, à savoir [95] :
– la dureté du matériau,HB (Pa) ;
– le module d’Young local,Ef (Pa), via le module de plaque :Yp (Pa) ;
– la plasticité ;
– le fluage14 ;
– la propagation des fissures ;
– l’adhésionfilm/substrat.
Le champ d’application de l’essai de nano-indentation introduit toutefois deux remarques

importantes :
– pour que les mesures obtenues soient cohérentes, la rugosité du matériau doit être très

faible ;

12. Les calculs numériques sont effectués par Patrick Delobelle, L.M.A.R.C.
13. Par analogie avec les courbesforce/déplacementd’un essai de traction.
14. En observant l’évolution de la profondeur d’indentation au cours du temps.
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– l’essai de nano-indentation offre des informations sur les propriétés microscopiques de la
matière15.

Nous utilisons un nano-indenteur IIS équipé d’une pointe de diamant pyramidale à base tri-
angulaire de type Berkovich. Cet indenteur présente le mêmerapportaire/profondeurque l’in-
denteur Vickers traditionnel. Cependant, sa pointe est mieux définie et présente un bien meilleur
état de surface. Le schéma de principe de l’appareil est présenté sur la figure 7.2. La force est

AIMANT

BOBINE
COURANT

PILOTAGE FORCE

RESSORT DE SUSPENSION

CAPACITÉ DIFFÉRENTIELLE

DÉPLACEMENT

MICRO
ORDINATEUR

INDENTEUR

ÉCHANTILLON

TABLE X−Y CONTRÔLE TABLE

FIG. 7.2 –Schéma de principe d’un nano-indenteur.

appliquée à l’aide d’un système de bobine électromagnétique qui permet de faire varier les vi-
tesses de mise en charge et de déchargement16. La mesure du déplacement est réalisée par une
méthode capacitive. La résolution de l’appareil est de0,3µN sur la force appliquée et de0,16 nm
sur le déplacement.

Concernant les essais sur les films de polyimide, nous nous intéressons dans un premier
temps à la mesure du module d’Young. En effet, les séquencescharge-déchargepermettent
d’obtenir à chaque décharge les valeurs du module de plaque.Ainsi, moyennant la connaissance
du coefficient de Poisson, on accède au module d’Young. La dureté ne sera donnée qu’a titre
indicatif. Elle n’est pas une propriété intrinsèque du matériau car elle dépend à la fois de son
comportement élastique et de son comportement plastique.

D’une manière générale, les calculs prennent en compte le déplacement d’ensemble de la
surface du matériau située à proximité de l’indenteur, la forme de l’indenteur, et la rigidité de la
tête d’indentation. Une description plus détaillée est faite dans la thèse de Sergent [3].

15. Par opposition, l’essai de gonflement offre des informations macroscopiques.
16. De l’ordre de quelques nm· s−1.
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7.3.1 La méthode classique

Le module de plaque,Yp

Le module de plaque,Yp, peut être calculé lors de la décharge de l’échantillon [96]. La prise
en compte de l’élasticité de l’indenteur conduit à définir unmodule d’élasticité réduit,Er, en
écrivant :

1

Er
=

1− νf 2

Ef
+

1− νi
2

Ei

=
1

Ypf
+

1

Ypi
(7.9)

avecEr (Pa) : module d’élasticité réduit,
νf : coefficient de Poisson du film,
Ef (Pa) : module d’Young du film,
νi : coefficient de Poisson de l’indenteur,
Ei (Pa) : module d’Young de l’indenteur,
Ypf (Pa) : module de plaque du film,
Ypi (Pa) : module de plaque de l’indenteur.

SoientF la force d’indentation appliquée eth la profondeur de pénétration. La rigidité,S, est
estimée par la pente des courbesF = f(h) en début de décharge. Elle n’est pas linéaire17, les
points sont donc traités par un lissage polynômial. La penteest définie par :

S =
dF

dh
=

2√
π
Er
√
A (7.10)

avecS (Pa−1 ·m) : rigidité du matériau,
F (N) : charge appliquée,
h (m) : profondeur d’indentation,
Er (Pa) : module d’élasticité réduit,
A (m2) : aire de contactpointe/matériauélastique projetée.

L’aire de contact élastique,A, s’exprime en fonction de la profondeur réelle permanente,hc,
de l’empreinte. La figure 7.3 permet de comprendre le paramétrage adopté. Pour un indenteur
parfait de type Berkovich, l’aire s’écrit :

A = 24,5 · hc2 et hc = hmax − hS (7.11)

avecA (m2) : aire de contact élastique projetée,
hc (m) : profondeur réelle permanente,
hmax (m) : profondeur maximale de l’empreinte,
hS (m) : profondeur de Sneddon.

La profondeur maximale,hmax, est déterminée expérimentalement sur la courbecharge/profon-
deur. La profondeurhS permet de prendre en compte la déformation élastique de la surface de

17. Voir figure 7.12 page 111.
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FIG. 7.3 –Paramétrage du profil de l’empreinte.

l’échantillon. Elle se déduit de l’expression de Sneddon qui s’écrit pour un poinçon conique
[97] :

hS =
π − 2

π
(hmax − hf) (7.12)

avechS (m) : profondeur de Sneddon,
hmax (m) : profondeur maximale de l’empreinte,
hf (m) : profondeur résiduelle de l’empreinte après décharge totale.

On peut en déduire l’expression dehc :

hc = hmax −
π − 2

π
(hmax − hf) . (7.13)

Finalement, en retenant les paramètres accessibles expérimentalement, le module de plaque
du film s’écrit :

Yp =
Ef

1− ν2
f

=

√
πS

√
24,5

((
2− 2(π−2)

π

)
hmax + 2(π−2)

π
hf

)
− 1−ν2

i

Ei

√
πS

(7.14)

avecYp (Pa) : module de plaque du film,
Ef (Pa) : module d’Young du film,
νf : coefficient de Poisson du film,
S (Pa−1 ·m) : pente en début de décharge,
hmax (m) : profondeur maximale de l’empreinte,
hf (m) : profondeur résiduelle de l’empreinte après décharge,
νi : coefficient de Poisson de l’indenteur,
Ei (Pa) : module d’Young de l’indenteur.
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On tire le module d’Young de cette équation18.

La dureté, HB

La dureté,HB, du film peut être déterminée lors de la première montée en charge d’une
séquence d’indentation, selon la relation suivante [96] :

HB =
Fmax
A

(7.15)

avecHB (Pa) : dureté du film,
Fmax (N) : charge maximale appliquée,
A (m2) : aire de contactpointe/matériauélastique projetée.

En prenant en compte l’expression deA, la dureté locale s’exprime simplement :

HB =
Fmax

24,5
(
π−2
π

(hmax − hf) + hmax

)2 (7.16)

avecHB (Pa) : dureté du film,
Fmax (N) : charge maximale appliquée,
hmax (m) : profondeur maximale de l’empreinte,
hf (m) : profondeur résiduelle de l’empreinte après décharge.

7.3.2 La méthode de rigidité continue

La méthode de rigidité continue permet de mesurer plus rapidement la dureté et le module
de plaque du matériau que la méthode classique. Le principe consiste à faire vibrer l’indenteur à
une fréquence de45 Hz avec une amplitude de1,5 nm durant la période d’indentation (Fig. 7.4).
Après échantillonnage sur quelques périodes de vibration19, la dureté et le module d’Young sont
déterminés en continu durant la séquence de chargement. On accède ainsi à l’évolution deYp
etHB en fonction de la profondeur de pénétration. Ceci pourrait également être réalisé avec la
méthode classique mais beaucoup plus laborieusement.

7.4 Résultats expérimentaux

Nous avons testé quatre échantillons par ces deux méthodes.
En ce qui concerne l’essai de gonflement, ce sont bien sûr des membranes qui font l’objet du

test. Leurs dimensions sont :
– membrane No 1 : ef = 5,5µm, a = 3,82 mm et b = 8,5 mm ;

18. Moyennant une estimation du coefficient de Poisson.
19. Cette étape permet de s’affranchir des problèmes liés à la viscosité du film donc de lui « laisser le temps »

d’avoir un comportement réversible. Les premiers cycles depénétration sont en effet le siège de déformations
viscoplastiques.
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FIG. 7.4 –Représentation de la méthode de mesure en rigidité continue.

– membrane No 2 : ef = 5,5µm, a = 2,88 mm et b = 3,68 mm ;

– membrane No 3 : ef = 4µm, a = 3,68 mm et b = 8,33 mm ;

– membrane No 4 : ef = 2µm, a = 3,7 mm et b = 8,4 mm.

En ce qui concerne l’essai de nano-indentation, la pénétration est localisée sur la partie collée
du film, a proximité de la membrane.

7.4.1 Résultats de l’essai de gonflement

Pour chacune des membranes testées, nous avons réalisé un ouplusieurs cyclescharge-
décharge. La pression de charge maximale est incrémentée à chaque cycle. Une dernière montée
en pression est ensuite réalisée jusqu’à l’observation d’une perte d’adhérence20 de la membrane
sur son substrat.

Les quatre images de franges de la figure 7.5 permettent d’observer un tel décollement.
Ces images proviennent de la membrane No 3. Elles ont été saisies lors de la dernière montée
en pression. La figure 7.5(a) a été saisie à la pression maximale de 501 mbar, la forme des
franges montre une déflexion correcte de la membrane. La flèche mesurée au centre est alors de
341µm. À ce stade, nous n’avons délibérément pas effectué de dégonflement. Les franges de
la figure 7.5(b) ont été saisies après une pause de99 s. Le décollement est nettement visible, la
pression a chuté à470 mbar. Au bout de15 min, la pression a chuté à285 mbar et la membrane a
presque adopté un contour circulaire (Fig. 7.5(c)). Enfin, après avoir provoqué le dégonflement,
on observe une forme ondulée de la membrane (Fig. 7.5(d)).

La figure 7.6 montre la relationpression/flècheobtenue pour les trois montées en pression

20. On emploiera simplement le terme « décollement ».
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(a) image1, P = 501 mbar,t = 0 s (b) image2, P = 470 mbar,t = 99 s

(c) image3, P = 285 mbar,t = 15 min (d) image4, P = 0 mbar, la membrane a été dé-
gonflée

FIG. 7.5 –Évolution du décollement d’un film, membrane No 3.

successives imposées à la membrane No 4. Les courbes sont régulières. Les courbes de niveau,
présentées sur la figure 7.7, montrent en effet des formes de membranes assez symétriques21

prouvant d’une part que leur épaisseur est constante et d’autre part qu’elles possèdent une bonne
homogénéité dans l’épaisseur.

Le début de la seconde montée en pression se superpose parfaitement à la première montée
en pression. La réponse du matériau est parfaitement reproductible. Il est donc purement élas-
tique jusqu’à une certaine déformation. Nous détectons parcontre, lors de la seconde montée
en charge, un point d’inflexion sur la courbe pour une flèche proche de270µm. Nous retrou-
vons cette singularité lors de la dernière montée en pression pour une flèche plus élevée. Ceci

21. Parmi les quatre échantillons testés, c’est la membraneNo 1 qui présente la plus forte asymétrie.
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FIG. 7.7 –Exemples de courbes de niveau.

laisse supposer que le matériau a subi une déformation inélastique. Le gonflement a été poussé
au delà du début du décollement de la membrane, que l’on observe pour une pression d’environ
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FIG. 7.8 –Coupes suivantx ety pour zo = h, P = 20 mbar, membrane No 2.

350 mbar.
La figure 7.8 représente sur un même graphe les coupes suivantx et suivanty passant par

le sommet,h, de la membrane No 2 pour une pression de20 mbar. On observe une déformée
symétrique. Notons que dans le cas présent aucun lissage n’aété appliqué. Les images de franges
de la figure 7.5 montrent d’ailleurs clairement la présence d’ombres22 empêchant l’utilisation
des filtres FFT pour ce type d’échantillon23.

La figure 7.9 représente les courbes de niveau et une reconstruction tridimensionnelle de la
membrane No 4 après dégonflement total de l’échantillon. La déformationpermanente observée
prouve bien la présence d’une déformation inélastique. Cette déformation inélastique explique
aussi les ondulations observées sur la figure 7.5(d). Elle est observée pour tous les échantillons
entre300 mbar et500 mbar ce qui permet de proposer une limite élastique de :

Y0 = 55± 10 MPa .

Les relations présentées au paragraphe 7.2 sont appliquéespour mesurer le module de plaque
et la contrainte résiduelle. Les paramètres de correction,C etCm, calculés pour chaque échan-
tillon figurent dans le tableau 7.1. Le coefficient de Poissonchoisi est :νf = 0,3. Les courbes
P/h = f(h2) obtenues sont représentées sur la figure 7.10. La linéarité est correcte et permet de
calculerEf etσ0. Pour cela, nous mesurons simplement24 la pente,A, et l’ordonnée à l’origine,

22. Ces ombres proviennent de la forte déflexion des membranes d’une part et de traces de colle en bordure des
films d’autre part.

23. Voir paragraphe 3.3 page 37.
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FIG. 7.9 –Forme après dégonflement, membrane No 4.

TAB. 7.1 –Coefficients de correction retenus pour chaque membrane.
Échantillon Géométrie Coefficients retenus

No ef νf a b rl Ca Cm C C∗

(µm) (mm) (mm)

1 5,5 0,3 3,82 8,5 2,22 10,76 1,53 16,46 8,72
2 5,5 0,3 2,88 3,68 1,27 14,66 1,38 20,26 11
3 4 0,3 3,68 8,33 2,26 10,76 1,53 16,46 8,72
4 2 0,3 3,7 8,4 2,26 10,76 1,53 16,46 8,72

B. Nous sommes alors en mesure de proposer les résultats figurant dans le tableau 7.2.

TAB. 7.2 –Résultats obtenus pour chaque membrane.
Échantillon Paramètres retenus Résultats

No ef νf A B Ef σ0

(µm) (mbar/µm3) (mbar/µm) (GPa) (MPa)

1 5,5 0,3 1,53 · 10−5 0,36 2,5± 0,1 11
2 5,5 0,3 5,71 · 10−5 0,87 2,5± 0,1 11,9
3 4 0,3 1,32 · 10−5 0,46 2,6± 0,1 17,9
4 2 0,3 0,95 · 10−5 0,32 3,7± 0,1 25

Avec la valeur de coefficient de Poisson adoptée, les résultats concernant le module d’Young
sont cohérents. On remarque une faible variation en fonction de l’épaisseur mais le nombre
d’échantillons testés est insuffisant pour affirmer qu’ellen’entre pas dans l’incertitude de me-

24. À l’aide d’une régression linéaire par moindres carrés.
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FIG. 7.10 –Courbes expérimentalesP/h = f(h2).

sure. Nous proposons comme valeur moyenne :

Ef = 2,8± 0,5 GPa .

Par contre, concernant la contrainte résiduelle, nous notons une variation selon l’épaisseur du
film. Nous proposons les valeurs suivantes :

σ0 ≃ 25 MPa pour ef = 2µm
σ0 ≃ 18 MPa pour ef = 4µm
σ0 ≃ 11,5 MPa pour ef = 5,5µm

.

σ0 est une fonction décroissante de l’épaisseur.
Ces valeurs, rapportées à la section de la membrane, correspondent sensiblement à une même

valeur de la force résiduelle de tension existant au sein du matériau, soit :

F = 0,22± 0,05 N .

7.4.2 Résultats de l’essai de nano-indentation

Une première campagne d’essais de nano-indentation a été réalisée par la méthode classique.
Les résultats sont intéressants mais la technique est longue et fastidieuse. Le contact avec la
surface de l’échantillon est, entre autres, difficile à détecter avec une bonne précision. Nous
ne détaillons pas les différentes séquences d’indentations utilisées dans cette méthode. Notons
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seulement que le module d’Young mesuré par extrapolation est :

Ef = 2,7± 0,3 GPa .

Il confirme les résultats obtenus par l’essai de gonflement.
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FIG. 7.11 –Séquence de nano-indentation à charge imposée,F = f(h).

Concernant la mesure par rigidité continue, différentes séquences d’indentations ont été tes-
tées. La figure 7.11 montre un exemple de séquence à charge imposée, qui comprend plusieurs
cyclescharge-décharge, effectués sur la membrane No 1.

Une dizaine de séquences comme celle-ci a été appliquée. La valeur du module d’Young ap-
parent est déterminée sur l’ensemble des courbes decharge-décharge. Son évolution en fonction
du déplacement est représentée sur la figure 7.12. On remarque queEf est une fonction forte-
ment croissante de la charge, ce qui était prévisible. En effet, la valeur du module d’Young d’un
matériau mou déposé sur un substrat beaucoup plus dur25 ne peut être évaluée que pour des pro-
fondeurs d’indentation extrêmement faibles26. L’extrapolation de la courbe lorsqueh tend vers

25. En l’occurrence, pour ce matériau :HBfilm/HBsubstrat ≃ 10−3 etEfilm/Esubstrat ≃ 3 · 10−2.
26. Inférieures à100 nm dans le cas présent.
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zéro conduit à :
Ef = 2,8± 0,3 GPa .

On peut noter que la première valeur du module est obtenue pour une profondeur de20 nm. Le
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FIG. 7.12 –Résultat expérimental de la séquence à charge imposée,E = f(h).

module d’Young peut aussi être mesuré durant les phases de décharge, lorsqueF tend vers zéro.
Nous mesurons par cette voie :

Ef = 2,7± 0,4 GPa .

Cette valeur est conforme à celle obtenue lors des essais de gonflement.
En plus des séquences à charge imposée, des séquences à déplacement imposé ont été ef-

fectuées. Ces deux types d’essais permettent en général de mesurer les propriétés inélastiques
d’un matériau. La figure 7.13 montre une séquence où une rampeest imposée à la vitesse de
8 nm · s−1. Une cinquantaine de séquences de ce type a été imposée à l’échantillon No 2 et à
l’échantillon No 3. Les mesures du module d’Young et de la dureté du film en fonction de la
profondeur d’indentation sont respectivement reportées sur la figure 7.14 et sur la figure 7.15.
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FIG. 7.13 –Séquence de nano-indentation à déplacement imposé,F = f(h).
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FIG. 7.14 –Résultat expérimental de la séquence à déplacement imposé,Ef = f(h).

Chaque petit point correspond à une mesure selon la méthode de rigidité continue. Les gros
points indiquent la moyenne calculée sur l’ensemble des mesures. Les résultats obtenus pour les
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FIG. 7.15 –Résultat expérimental de la séquence à déplacement imposé,HB = f(h).

deux films testées par la méthode de rigidité continue avec déplacement imposé donnent :

Ef = 3,1± 0,3 GPa
HB = 335± 30 MPa

}
pour ef = 2µm ,

Ef = 2,8± 0,3 GPa
HB = 332± 15 MPa

}
pour ef = 5,5µm .

Les résultats sont cohérents avec ceux déjà obtenus. Comme précédemment, on observe une
influence de la profondeur d’indentation sur la mesure du module d’Young.

7.5 Bilan de la troisième étude

Les deux moyens de mesure mis à l’épreuve sont tout à fait complémentaires. Les résultats
quasi identiques de la mesure du module d’Young permettent de dire que les propriétés de ce po-
lyimide sont correctement quantifiées, les deux méthodes utilisées faisant appel à des techniques
différentes.

Nous retenons les valeurs suivantes :
Ef = 2,8± 0,3 GPa pour νf = 0,3
Y0 = 55± 10 MPa
HB = 334± 25 MPa
11 ≤ σ0 ≤ 25 MPa pour 2 ≤ ef ≤ 5,5µm

.
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La mesure de contrainte résiduelle de tension par gonflementde membranes semble être une
technique fiable. Par ailleurs, des essais déjà réalisés avec cette méthode ont mis en évidence
des contraintes résiduelles de tension inférieures à10 MPa au sein de membranes monocouches
de silicium monocristallin [1]. Elle est donc adaptée aussibien aux matériaux fragiles qu’aux
matériaux ductiles, aux matériaux rigides qu’aux matériaux souples.

On retiendra de plus la bonne précision des résultats obtenus par l’essai de gonflement asso-
cié à la projection de franges. La mesure de la flèche à±2 % et le grand nombre de points des
courbesP/h = f(h2) permettent de connaître le module biaxial,Yb, avec une faible incertitude.
La précision sur la valeur du module d’Young mesurée par gonflement de membrane est donc
de±3% pour chaque essai, en regard d’une précision de±10% obtenue avec l’essai de nano-
indentation. Notons toutefois que la précision du module d’Young en gonflement est fortement
liée aux incertitudes sur les dimensions de la membrane.

Les deux méthodes font cependant appel à une estimation initiale du coefficient de Poisson.
Un plus grand nombre d’échantillons permettrait de mesurer, par gonflement, le coefficient

de Poisson27 et une éventuelle influence de l’épaisseur des films sur le module d’Young.

27. En testant, pour chaque épaisseur, des membranes carrées et des membranes rectangulaires très allongées
[90].
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Chapitre 8

Résumé et discussion sur la première
partie

La première partie du mémoire de thèse est consacrée à l’étude de l’effet des contraintes
résiduelles sur les films minces.

Trois voies complémentaires ont été explorées. Dans les trois cas, la projection de franges
est utilisée pour mesurer le champ de déplacements hors-plan. On montre qu’elle permet de
s’adapter rapidement aux conditions expérimentales que nous envisageons.

Le cas du bicouchefilm/substratdont le film est soumis à une contrainte de compression est
traité en premier. Les échantillons utilisés sont deswafersde silicium oxydés sur une face. Nous
désirons par l’intermédiaire de cet échantillon de forme simple vérifier la validité des formules
de type Stoney.

La méthode d’analyse de la déformée en champ complet a permisd’observer les formes, en
réalité non triviales, qu’adoptent leswaferssous certaines conditions d’épaisseurs et de contrain-
tes résiduelles.

Nous montrons expérimentalement que lorsque la contrainteest trop importante dans le film,
la déformée en calotte sphérique ne répond plus au critère d’énergie élastique minimale. Cette
hypothèse est confirmée par une étude théorique non développée ici.

Nous montrons expérimentalement, mais sans apporter d’explication, que lorsque le rapport
des épaisseurssubstrat/filmest faible, les échantillons adoptent une forme de voûte. Ajoutons
simplement deux remarques à ce sujet. Seuls les échantillons les plus minces présentent ce com-
portement et la direction ne présentant pas de courbure est du type<100>.

Nous proposons cependant une première estimation du taux decontrainte moyen dans le film
pour les échantillons présentant de faibles déformations.Il semble que les films d’oxyde soient
plus contraints sur leswafers< 110> que sur leswafers< 100>. Ce résultat s’explique sans
doute par la plus faible rigidité, en moyenne, de ces derniers. Par contre, malgré l’anisotropie du
substrat, nous n’observons pas d’anisotropie de la contrainte thermique.

Notons que la bonne connaissance des coefficients d’élasticité du substrat, traités au troi-
sième chapitre, permet de prendre en compte son anisotropiemécanique.

Si les déformées des bicouches aux bords libres ne sont pas toujours intuitives, celles des
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membranes encastrées le sont encore moins.
En utilisant la méthode de projection de franges dans une gamme de mesure différente, par-

fois proche des limites de résolution, on a pu analyser ces déformées dans la seconde étude. Au-
cune approche théorique n’est proposée pour quantifier la contrainte dans le film. Il y a certes un
lien entre la déformée et la contrainte thermique de compression dans les membranes encastrées,
mais des contraintes dues au flambage des membranes s’ajoutent aux contraintes résiduelles.

Il est simplement sous-entendu qu’on ne peut plus assurer que le film soit en tension ou en
compression.

Cette remarque vient du fait qu’une membrane monocouche sans contrainte résiduelle mais
soumise à du flambage présente à coup sûr une contrainte de tension à proximité des zones
convexes et une contrainte de compression à proximité des zones concaves, l’enveloppe intermé-
diaire étant neutre. En effet, dans cette configuration, lescontraintes dues au flambage peuvent
être comparées qualitativement aux contraintes d’une plaque soumise à une flexion sous effort
normal.

À l’opposé, un film sujet à une contrainte thermique lié à un substrat à bords libres est
en tension s’il est situé dans une zone concave et en compression s’il est situé dans une zone
convexe.

Lorsque les deux phénomènes sont en présence, il y a équilibre de l’ensemble mais on ne
peut pas négliger les contraintes dues au flambage.

S’il est par contre une forme qui ne peut subir du flambage, c’est bien le film monocouche en
tension. Il fait l’objet de la dernière étude présentée danscette partie. On accède à la valeur de la
contrainte résiduelle par l’essai de gonflement et la relation pression/flèchequi en découle. Les
résultats obtenus sont confrontés avec succès à des essais de nano-indentation. Cette application
constitue une bonne transition vers la seconde partie du mémoire de thèse : la traction sur film
mince.

En effet, si les deux premières études sont un peu éloignées des méthodes d’analyses tra-
ditionnelles utilisées en rhéologie, le dernier chapitre présente deux méthodes classiques de
caractérisation des propriétés mécaniques. Elles sont simplement adaptées à des dimensions mi-
crométriques.

Nous avons abordé succinctement la presque nécessité de connaîtrea priori le coefficient de
Poisson du matériau dans ces deux méthodes. Cela n’est pas lecas dans l’essai de traction. On
verra qu’il est par ailleurs à la base de nombreux moyens d’investigation.
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Seconde partie

Traction sur films minces
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Chapitre 1

Pourquoi l’essai de traction?

La rhéologie est la science de l’écoulement des matériaux. Elle consiste principalement à
étudier les relations entre les contraintes et les déformations qui naissent au sein d’un matériau,
lorsque celui-ci est soumis à diverses sollicitations. Dans le cas le plus général de l’élasticité
linéaire isotrope1, ces deux grandeurs sont reliées par un tenseur du quatrièmeordre2 :

¯̄σ =
¯̄̄̄
C · ¯̄D (1.1)

avec¯̄σ (Pa) : tenseur des contraintes ,
¯̄̄̄
C (Pa) : tenseur des coefficients élastiques ou tenseur de rigidité,
¯̄D : tenseur des taux de déformations.

On peut aussi exprimer ces relations de manière inverse¯̄D =
¯̄̄̄
S · ¯̄σ où

¯̄̄̄
S est le tenseur de

souplesse.
Cependant, on se trouve fréquemment dans le cas d’un matériau homogène et isotrope, et

seuls restent deux coefficients indépendants : le module d’YoungE et le coefficient de Poisson
V. On exprime alors les déformations en fonction des contraintes par la loi de comportement de
l’élasticité linéaire :

¯̄D =
1 + V

E
¯̄σ − V

E
Θ1

¯̄I (1.2)

avec ¯̄D : tenseur des taux de déformations,
ν : coefficient de Poisson,
E (Pa) : module d’Young,
¯̄σ (Pa) : tenseur des contraintes ,
Θ1 (Pa) : premier invariant du tenseur des contraintes(Θ1 = σxx + σyy + σzz),
¯̄I : tenseur identité du second ordre.

1. Théorie linéaire de l’élasticité au voisinage de l’état naturel qui sous entend une linéarisation géométrique
par l’hypothèse des petites déformations et une linéarisation physique par un développement en série de Taylor au
premier ordre des variations de déplacement.

2. Tenseur comportant81 coefficients dont36 coefficients indépendants qui se réduisent à21 coefficients indé-
pendants lorsque le matériau subit des transformations isothermes.
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L’essai le plus intuitif et le plus simple permettant d’obtenir ces deux coefficients est l’essai
de traction-compressionuniaxial. En effet,E caractérise dans ce cas l’allongement dans l’axe
de traction etV la contraction transversale. L’essai de traction est, de cefait, le plus répandu et
constitue la base de nombreux moyens d’investigation rhéologique :

– l’essai d’écrouissage ;
– l’essai de fluage ;
– l’essai de relaxation ;

– les essais de fatigue ;
– l’étude de l’endommagement ;
– l’étude de la plasticité et des phénomènes de viscosité...

Concernant le cas d’un film mince, on est confronté à un problème de taille (dans les deux
sens du terme). En effet, l’épaisseur du film supprime à l’échantillon toute rigidité. Sa mani-
pulation est rendue délicate. Tout contact avec celui-ci doit être évité ; l’emploi classique de
jauges de déformations3 est donc impossible. La cinématique impose un positionnement parfait
de l’éprouvette, sans quoi les conditions de traction pure ne sont pas vérifiées. Ce point rend
délicat, voire impossible, la traction de matériaux fragiles extrêmement minces.

C’est pourquoi on trouve relativement peu d’exemples d’essais de traction sur films minces
dans la littérature. Les méthodes couramment utilisées pour mesurer les coefficient élastiques des
films minces sont les mesures de mode de vibration [98], les mesures par propagation d’ultrasons
[99], puis conformément au chapitre 7 de la première partie,les essais de nano-indentation et
les essais de gonflement de membrane. Dans le cas de ces deux derniers essais et dans l’essai de
flexion de micropoutre [100], on note cependant une influenceimportante des caractéristiques
géométriques des éprouvettes puis la presque nécessité de connaîtrea priori le coefficient de
Poisson du matériau [7].

Les difficultés à mettre au point un tel banc d’essai font qu’au L.M.A.R.C nous ne nous
intéressons à la traction sur film mince qu’après avoir développé les essais de gonflement et de
flexion, fort des expériences acquises ailleurs et conscient des possibilités offertes par cet essai.

La fixation de l’échantillon doit donc faire l’objet de précautions particulières. Un banc d’es-
sai a été spécialement conçu pour la traction sur films minces. Ces différents éléments techniques
ainsi que les spécificités de la traction sur film mince font l’objet du premier chapitre de cette
seconde partie.

La mesure des déformations sera obtenue via le calcul du champ de déplacements dans le
plan, en surface de l’échantillon. Le second chapitre sera donc consacré à la technique em-
ployée : la « photographie numérique despeckle».

Enfin, les premiers résultats obtenus seront présentés dansle troisième et dernier chapitre.

3. Les jauges de déformations sont des éléments résistifs que l’on colle à la surface des échantillons.
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Chapitre 2

L’aspect mécanique de la traction des films
minces

Après un bref rappel des conditions idéales de traction uniaxiale, ce chapitre présente le mé-
canisme de traction sur film mince développé dans le cadre de ce travail de thèse. La principale
difficulté de cet essai réside dans l’amarrage de l’échantillon. Une première expérience dans le
domaine permet de proposer deux solutions : la première est adaptée aux matériaux ductiles, la
seconde est adaptée aux matériaux fragiles. Les matériaux tests sont le cuivre électrodéposé et le
silicium monocristallin. Les choix technologiques adoptés, s’ils ne sont pas parfaits, conduisent
néanmoins à des résultats reproductibles.

2.1 Les relationscontraintes/déformations

L’essai de traction consiste en un chargement mécanique axial tel qu’il est représenté sur la
figure 2.1. En règle générale, compte tenu de sa minceur, l’éprouvette se situe dans des condi-
tions de contraintes planes :

σzz = σxz = σyz = 0. (2.1)

On peut de plus considérer que le champ de déplacements est indépendant dez.
Dans ces conditions idéales de traction pure suivant l’axex, le tenseur des contraintes s’écrit :

[¯̄σ] =



σxx 0 0
0 0 0
0 0 0


 où σxx =

Ft
s

(2.2)

avecFt (N) : effort normal,
s (m2) : section droite.

Compte tenu de la la relation 1.2, pour un matériau homogène isotrope le champ de défor-
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FIG. 2.1 –Chargement de l’éprouvette de traction.

mations s’écrit :

[ ¯̄D] =



εxx 0 0
0 εyy 0
0 0 εzz


 =



εxx 0 0
0 −Vεxx 0
0 0 −Vεxx


 où εxx =

σxx
E

, (2.3)

avecεkk : déformation suivantk.
Une attention particulière est tout de même à prendre si la largeur de l’échantillon est grande

devant sa longueur – elle même grande devant son épaisseur – on risque de se situer dans le
cas des déformations planes :εyy = 0. Cette condition modifie les relations de traction pure
contraintes/déformationset doit être évitée.

2.2 Le dispositif expérimental

2.2.1 Cahier des charges

1. dimensions « maximales » de l’échantillon :

– largeur10 mm,

– longueur utile30 mm,

– épaisseur100µm ;

2. module d’Young admissible pour ces dimensionsE = 200 GPa ;



2.2. LE DISPOSITIF EXPÉRIMENTAL 123

3. contrainte de traction maximale1 σM = 2000 MPa ;

4. vitesse de déformation2 ◦
ε entre10−4 s−1 et10−7 s−1.

2.2.2 Le mécanisme de traction

Partant de ce cahier des charges, nous avons conçu le mécanisme de traction représenté sur
la figure 2.23.

10
cm

CODEUR

MOTEUR À COURANT
CONTINU

RÉDUCTEUR

CAPTEUR DE FORCE

MORS SUPÉRIEUR

ÉPROUVETTE

MORS INFÉRIEUR

TABLE DE DÉPLACE-
MENT MANUELLE

TABLE DE DÉPLACE-
MENT AUTOMATIQUE

RAIL DE GUIDAGE

CAPTEUR DE DÉPLA-
CEMENT L.V.D.T

FIG. 2.2 –Mécanisme de traction.

Une table de déplacement manuelle permet une mise en position rapide de l’éprouvette. Le
déplacement vertical est obtenu par un ensemblemotoréducteur-vis à billes-table de déplace-
ment automatique. Le motoréducteur est composé d’un moteur à courant continu, d’un réducteur

1. Ce qui correspond à un effort maximum de tractionFt = 2000 N pour les valeurs ci-dessus.
2. Ce qui correspond à une vitesse de tractionVt allant de30 · 10−7 m · s−1 à30 · 10−10 m · s−1.
3. Merci à Gilbert Laithier, L.M.A.R.C, pour son aide dans lamise au point et la réalisation du mécanisme de

traction.
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au1/200.000e de typeHarmonic DriveTM, et d’un codeur. Il permet d’obtenir de très faibles vi-
tesses de déplacement4. Le pilotage du motoréducteur est asservi par une carte électronique
équipée de son propre microprocesseur et intégrée à un micro-ordinateur PC. L’asservissement
est contrôlé par une boucle « PID+feedforward» qui permet d’effectuer tout type de séquence5.

Un capteur de déplacement linéaire est placé entre les mors pour tracer éventuellement la
relationforce/déplacementde manière analogique. L’effort de traction est mesuré par un capteur
de force classique6 enS. Un rail de guidage à billes est situé entre le mors supérieuret le capteur
de force pour minimiser l’influence de celui-ci.

2.2.3 Usinage et accrochage de l’échantillon

Les premiers tests que nous avons réalisés mettent en évidence les précautions à prendre
lors de la réalisation et de la fixation d’éprouvettes minces[101]. Les images de la figures 2.3
offrent deux exemples de problèmes typiques que l’on peut rencontrer dans ce domaine. Sur

(a) plis sur un film de traction (b) ondulations sur un bord après
rupture

FIG. 2.3 –Exemple de problèmes rencontrés en traction sur film mince.

l’image 2.3(a) on remarque, grâce à un jeu d’ombres approprié, des plis au niveau de l’accro-
chage d’une éprouvette d’épaisseur18µm. Ces plis caractérisent une mauvaise répartition du

4. Vitesse maximale :135µm ·min−1 soit2,25 · 10−6 m · s−1.
5. Les accélérations sont paramétrées ; on peut imposer un échelon de vitesse, un asservissement sur le déplace-

ment, un asservissement sur la force, etc...
6. Nous disposons de trois modèles de charge admissible maximale :200 N, 500 N et2500 N.



2.2. LE DISPOSITIF EXPÉRIMENTAL 125

serrage7. L’image 2.3(b) montre, quant à elle, des ondulations irréversibles après décharge sur
le bord libre gauche de l’éprouvette. Ces ondulations prouvent que ce bord a subi, lors de la
traction, un chargement plus important8 que son homologue droit. Ces problèmes d’accrochage
et d’alignement sont classiques en traction de film mince [102].

Il faut en réalité distinguer chaque cas en fonction des caractéristiques du matériau à étu-
dier. Les techniques ne peuvent pas être les mêmes pour un échantillon rigide et un échantillon
souple, pour un matériau fragile et un matériau ductile... On notera tout de même une procédure
commune à l’ensemble des échantillons minces : il est souhaitable d’utiliser une structure « non
déformable » pour monter l’éprouvette sur le mécanisme de traction.

Jankowski et Tsakalakos utilisent, pour un matériau ductile, deux bandes latérales qui sont
coupées après montage [103]. Noyan et Sheikh effectuent la traction directement sur le bicouche
[104]. Mazza et al. testent des éprouvettes peu élancées en matériau rigide (silicium). Read
et Dally testent quatre éprouvettes en parallèles [105]. Ogawa et al. ont opté pour des bandes
latérales cassables après montage [106].

Nous présentons pour notre part deux exemples de traction sur des matériaux très différents :

– le film de cuivre, matériau très ductile ;

– le film de silicium, matériau extrêmement fragile9.

Un exemple de matériau ductile : le cuivre

Le matériau ductile que nous choisissons est un cuivre électrodéposé utilisé pour réaliser des
circuits imprimés. Il se présente sous forme de feuillets10. Pour limiter les dispersions sur les
dimensions latérales des éprouvettes, plusieurs feuillessont placées entre deux plaques d’acier.
Nous usinons l’ensemble par électro-érosion selon le modèle de la figure 2.4.

Le pincement d’un matériau ductile entre deux mors ne pose pas de difficulté. Les surfaces
doivent être planes et le serrage uniforme. Le problème réside dans sa manipulation.

La solution que nous proposons consiste à utiliser un gabarit de montage des mors sur le
banc d’essai. L’éprouvette étant préalablement fixée dans ses mors11, l’ensemblemors-gabarit
est mis en place sur le banc d’essai. Puis le gabarit est retiré. Nous montrons le montage inter-
médiaire sur la figure 2.5. Le mors supérieur est suspendu verticalement et le mors inférieur est
en liaison pivot autour de son centre de gravité. Ceci devrait éviter un moment de flexion dans
le plan dû à la masse des mors12. On verra lors de la présentation des résultats obtenus avecce
type d’éprouvette que la qualité de l’amarrage est un facteur important en début de traction.

7. On obtient le même type de plis en étirant un tissu entre lesmains.
8. Donc une déformation inélastique plus importante.
9. Tout au moins lorsqu’il est sous forme de film mince.

10. On dispose de trois épaisseurs différentes :18µm,35µm et70µm.
11. Cette étape étant la plus délicate puisqu’il est nécessaire de toucher l’éprouvette.
12. La masse de l’échantillon, quelques grammes, est négligeable devant celle des mors, environ250 g.
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FIG. 2.4 –Forme de l’éprouvette de cuivre.
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FIG. 2.5 –Montage de l’éprouvette de cuivre.
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Un exemple de matériau fragile : le silicium

Comme exemple de matériau fragile, nous choisissons un échantillon de silicium monocris-
tallin d’orientation< 100 >. Le procédé d’usinage est identique à celui présenté au paragraphe
2.2.2 en page 21, utilisé pour réaliser les membranes bicouchesSiO2/Si.

Il y a tout de même deux différences :

– l’attaque chimique est effectuée sur les deux faces de manière à perforer lewaferde sili-
cium aux endroits désirés ; ceci nécessite la réalisation dedeux masques complémentaires ;

– l’oxyde de silicium est intégralement supprimé par une attaque chimique au BHF.

Les éprouvettes de silicium monocristallin ont la forme représentée sur la figure 2.6. Cinq

VÉ DE CLIVAGE CADRE

10
m

m

5 mm

ZONE UTILE

ZONE DE COLLAGE

FIG. 2.6 –Éprouvette de silicium solidaire de son cadre.

éprouvettes de ce type sont usinées sur un mêmewafer (Fig. 2.7). Dans leswafers< 100>, les
directions cristallographiques[1̄1̄0] et [1̄10] présentent les mêmes caractéristiques mécaniques.
Toutes les éprouvettes d’unwafersont donc considérées identiques.

L’éprouvette est solidaire d’un cadre que l’on cassera après la fixation de l’ensemble sur le
banc d’essai. Il est donc possible de la manipuler sans la rompre.

Pour cette application, il n’est plus possible de pincer l’éprouvette. Nous optons pour une
fixation par collage13.

Un matériau fragile ne supporte par ailleurs pas le moindre défaut d’alignement14. Les mors
utilisés pour le cuivre sont liés à leur support par une liaison pivot glissant. Cette liaison supprime
le degré de liberté en rotation autour de l’axe de tractionx et de l’axe transversaly. Elle ne
convient donc pas à l’éprouvette de silicium. Il semble impératif d’utiliser des liaisons rotules
tout en gardant une certaine rigidité.

Notre choix s’oriente vers des roulements rigides à une rangée de billes. Leur rigidité leur
permet de servir de support à l’éprouvette et ils offrent un jeu angulaire suffisant pour ne pas
contrarier son positionnement. Le montage réalisé est présenté sur la figure 2.815. L’éprouvette

13. Colle epoxy.
14. Il introduirait une flexion qui serait fatale à l’échantillon.
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VÉS DE CLIVAGE

ÉPROUVETTE

FIG. 2.7 –Position des éprouvettes de traction sur unwafer<100>.
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FIG. 2.8 –Montage de l’éprouvette de silicium.

est collée sur deux rondelles rectifiées et fixées dans les mors par des vis de serrage. Ces mors

15. Merci à Denis Bitschène, L.O.P.M.D, pour son aide dans laréalisation des différents éléments.
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sont encastrés dans la bague intérieure des roulements, ceux-ci étant montés serrés dans leur
support respectif. Tous les éléments « massifs » sont dans l’axe des roulements et ne devraient
donc pas influer sur la mise en place de l’éprouvette.

2.3 Bilan du chapitre 2

Un mécanisme spécialement adapté à la traction sur film mincea été présenté dans ce cha-
pitre. Deux montages sont proposés pour amarrer les échantillons. Nous pensons traiter en pre-
mier lieu le cas des matériaux ductiles par des essais sur du cuivre électrodéposé. Puis, dans un
second temps, le cas très sensible du silicium monocristallin est envisagé. D’un point de vue
mécanique, les performances du banc d’essai sont prometteuses. Une méthode de mesure sans
contact est en outre nécessaire pour mesurer le champ de déplacements en surface de l’échan-
tillon.
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Chapitre 3

La mesure du champ de déplacements
dans le plan

Nous avons indiqué notre désir de mesurer les déplacements dans le plan, en surface de
l’échantillon de traction. Les méthodes optiques permettant de mesurer des déplacements dans
le plan sont nombreuses. On peut citer les méthodes interférométriques, offrant une grande sen-
sibilité : interférométrie despecklepour mesurer le déplacement suivant une direction [107] ou
deux directions [11], interférométrie holographique [108] ; les techniques de photographie de
speckle[109][110] ; le suivi en temps réel du déplacement d’imagespeckle[111][112][113] ;
les méthodes utilisant un marquage : mesure du déplacement de matrice de points [114] ou de
grilles [115] [116]...

Parmi celles-ci, les techniques de photographie despeckleoffrent le meilleur rapportsimpli-
cité de mise en œuvre/richesse des résultats. Les récents progrès dans la technologie des diodes
lasers et des fibres optiques permettent en effet de limiter l’appareillage optique à ces seuls
composants.

Toujours dans le souci de simplifier le banc d’essai – rappelons que le montage de traction
est destiné à des mécaniciens – nous utilisons une caméra CCDen vue d’effectuer un traitement
entièrement numérique. Ainsi, la méthode choisie est « la photographie numérique de speckle ».
Ce choix étant fait, il reste à développer un traitement numérique satisfaisant. Le but est bien
entendu de mesurer le champ de déplacements en surface de l’échantillon, si possible en « temps
réel1 ».

Après une brève présentation du phénomène despeckle, nous expliquons l’effet d’un dépla-
cement local en surface de l’objet sur l’imagespeckle. Nous présentons ensuite les trois mé-
thodes de calcul que nous avons testées : le calcul par DoubleTFD, l’Intercorrélation d’Images
et le calcul par Régression sur la Phase. Une bonne connaissance des avantages et inconvénients
de chacune d’elles nous permet de proposer un algorithme hybride composé de deux étapes :

– l’Intercorrélation d’Images pour estimer le décalage2 au pixel près ;

1. On entend ici par temps réel le fait de ne pas faire de pose lors des acquisitions et d’effectuer le calcul du
champ de déplacements ayant lieu entre deux acquisitions successives avant l’acquisition suivante.

2. On parlera de « décalage » des images et de « déplacement » del’objet.
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– la Régression sur la Phase pour calculer le décalage avec une précision subpixel.
Cet algorithme fait l’objet de nombreux tests comparatifs.Nous montrons finalement que les

aberrations du système optique sont à prendre en compte.

3.1 Notions essentielles sur le phénomène despeckle

La granularité optique – appelée plus communément par le terme anglaisspeckle3 – est
l’une des premières caractéristiques que l’on remarque à lamise en route d’un laser4. C’est
donc depuis les années1960, avec l’apparition des premiers lasers, que l’on s’intéresse à l’étude
et à l’utilisation duspeckleen métrologie optique.

Lorsqu’une surface optiquement rugueuse5 est éclairée par une lumière cohérente, tout l’es-
pace où la lumière est diffusée semble éclairé par de petitestâches lumineuses tridimension-
nelles. Lorsque l’on regarde l’objet à travers un objectif photographique6, la dimension moyenne
des tâches dépend de l’ouverture numérique de l’objectif (Fig. 3.1).

(a) grande ouverture (b) faible ouverture

FIG. 3.1 –Exemple despeckleimage.

Ces tâches sont générées par interférences constructives des rayons diffusés par la surface
diffusante. En chaque point de l’espace de diffusion, ces ondes s’additionnent, sur la base de
l’amplitude complexe du champ, de manière cohérente et aléatoire, et donnent lieu au phéno-
mène despeckle. La figure 3.2(a) représente le résultat d’une telle somme dans le plan complexe.

3. On dit aussi « tavelure » en français.
4. Avec la monochromaticité.
5. Dont l’écart-type de la rugosité est strictement supérieur : à la longueur d’onde de la lumière, en transmission

(σz > λ) ; à la demi-longueur d’onde de la lumière, en réflexion (σz > λ/2). Avecσz = 1,11Ra pour une rugosité
gaussienne etλ ≃ 830 nm pour nos expériences.

6. De même avec l’oeil ou avec une lentille quelconque.
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FIG. 3.2 –Effet statistique duspeckle.

Les propriétés statistiques duspeckleont été étudiées en détail [117]. On retiendra que sa
distribution statistique est gaussienne sur la base de l’amplitude complexe du champ électrique,
que l’intensité obéit à une loi exponentielle négative et que le contraste7 est de 1. La figure
3.2(b) représente l’histogramme des pixels de l’imagespeckleexpérimentale de la figure 3.1(b).
On peut remarquer la dissymétrie de la courbe en faveur des faibles niveaux de gris ce qui

7. On parle de contraste d’une imagespeckleC = σI/I oùσI est l’écart-type de l’intensité , ou bien de visibilité
duspeckle.
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était attendu compte tenu de la distribution statistique del’intensité duspeckle. Dans certaines
conditions expérimentales8, il est possible de déposer de la poudre blanche9 lorsque le contraste
du speckleou l’intensité de la lumière diffusée ne sont pas suffisants.

Soit le repère,Ro(xo,yo,z), lié à l’objet. Les dimensions moyennes du grain despeckle, dans
une direction normale au diffuseur sont, en propagation libre, en adoptant les notations de la
figure 3.3 [118][119] :

{
Sxq = Syq = 1,22·λ·do

φo

Sz = 8·λ·do
2

φo
2

pour une surface diffusante circulaire (3.1)

avecSk (m) : dimension moyenne du grain suivantk,
λ (m) : longueur d’onde,
do (m) : distance objet,
φo (m) : diamètre de la surface diffusante ;

et {
Sxq = Syq = λ·do

Lo

Sz = 8·λ·do
2

Lo
2

pour une surface diffusante carrée (3.2)

oùLo (m) est le coté de la surface diffusante.

SOURCE

SPECKLE

OBJET

φo

do

S
z

Sxq

Sk

k

Syq

xo

yo

z

xq

yq

FIG. 3.3 –Formation duspeckleen propagation libre.

8. Pour un matériau poli-miroir par exemple.
9. Comme en projection de franges, nous pulvérisons l’échantillon avec une poudre granulaire fine jouant le rôle

de diffuseur.
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Comme cela a été précédemment précisé, le fait d’intercalerune lentille modifie lespeckle10.
On parle alors despeckledans l’image11. Soit le repère,Ri(xi,yi,z), lié à l’image. Les dimen-
sions moyennes du grain despeckledeviennent conformément aux notations de la figure 3.4 :

{
Sxi

= Syi
= 1,22·λ·di

φL
= 1,22 · λ · (1 +GT ) · F#

Sz = 8·λ·di
2

φL
2 = 8 · λ · (1 +GT )2 · F#

2 (3.3)

avecSk (m) : dimension moyenne du grain suivantk,
λ (m) : longueur d’onde,
di (m) : distance image,
φL (m) : diamètre de la lentille,
GT : grandissement transversal,
F# : Nombre d’Ouverture.

SOURCE

SPECKLEIMAGE
OBJET

LENTILLE

φL

η

ξ

M

~Uo(M)

~Ωi(M)

do

di

S
z

Sxi

Syi

xo

yo

zxi

yi

FIG. 3.4 –Formation duspeckleà travers une lentille.

Puisque nous nous intéressons aux déplacements dans le plan, la dimension moyenne sui-
vantz nous importe peu. Par contre, l’utilisation d’une caméra CCD pour enregistrer lespeckle
impose de respecter le théorème d’échantillonnage de Shannon suivantxi et yi. La dimension
moyenne dans le plan image a ainsi été définie en fonction de lataille d’un pixel [120][121] :

Sxi
≥ 2,4 · Txi

et Syi
≥ 2,4 · Tyi

(3.4)

oùTki
(m) est la taille du pixel du capteur CCD suivantk.

10. La diffraction introduite par la lentille intervient.
11. On dit aussi «specklesubjectif » par opposition au «speckleobjectif ».
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Les relations 3.3 gouvernant les dimensions moyennes du grain sont donc très importantes
du point de vue expérimental. Elles permettent d’ajuster ladimension du grain en fonction du
capteur CCD. Nous donnons un exemple despeckleimage numérisé sur la figure 3.5.

10 20 30 40 50 60
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20

30

40

50

60

FIG. 3.5 – Speckleimage échantillonné et numérisé.

3.2 Influence d’un déplacement de corps rigide sur lespeckle
image

L’évolution du speckleen fonction de la modification de l’un (ou de plusieurs) des para-
mètres12 intervenant dans son obtention a fait l’objet de nombreusesétudes [122][123][124].
Localement, une telle modification provoque un déplacementdes grains despeckle. Concrète-
ment, un léger choc sur le support de l’échantillon provoque, via des vibrations mécaniques,
un « bougé » de l’imagespecklesans changement appréciable de forme. De même un saut de
mode13 de la diode laser provoque une modification globale de l’intensité duspecklemais sa
forme reste identique (on dit corrélée). Plusieurs techniques de métrologiespeckleutilisent cette
propriété pour mesurer les variations de l’un des paramètres [124].

Concernant l’essai de traction, seule l’influence d’une déformation dans le plan nous inté-
resse directement. Le calcul des déformations dans le plan de l’objet passe par la mesure de son
champ de déplacements en surface. L’image visualisée est divisée ennx×ny sous-images pour
lesquelles nous cherchons à estimer le décalage du centre. Le calcul du déplacement de chaque
zone de l’objet est identique au calcul d’un déplacement de corps rigide14. Nous présentons donc
uniquement la relation entre le déplacement dans le plan en surface de l’objet et le décalage du
speckleimage. L’objet se situe dans le plan de mise au point du système optique utilisé.

12. Changement de longueur d’onde, déplacement de la surface diffusante, déformation de la surface diffusante,
changement de position de la source lumineuse...

13. Variation de longueur d’onde de l’ordre du nanomètre.
14. Nous émettons l’hypothèse que la déformation d’ensemble de la surface de l’échantillon de traction engendre

dans chaque sous-image un décalage duspeckle.
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Soit un pointM lié à la surface de l’objet (Fig. 3.4). Le vecteur décalage dans le plan objet
du speckle, ~Ωo(M), est lié au vecteur déplacement de l’objet,~Uo(M), par la relation suivante :

~Ωo(M) =
ωxo = uxo − xo

do
· uz

ωyo = uyo − yo

do
· uz (3.5)

avec ~Ωo(M) (m) : vecteur décalage duspeckleenM dansRo,
ωko (m) : décalage duspecklesuivantk dansRo,
uko (m) : déplacement de l’objet suivantk dansRo,
xo (m),yo (m) : position deM dansRo,
do (m) : distance objet-lentille suivantz.

Dans le cas de l’essai de traction, la composanteuz est nulle15. On aboutit simplement à
l’égalité, en chaque point, du déplacement de l’objet et du déplacement duspeckle16 :

~Ωi(xi,yi) =
ωxi

= GT .uxo

ωyi
= GT .uyo

(3.6)

avec~Ωi(xi,yi) (m) : vecteur décalage duspeckledansRi,
ωki

(m) : décalage duspecklesuivantk dansRi,
GT : grandissement transversal du système optique.

Nous noterons implicitement par la suite le repère image,R(x,y,z), afin d’alléger les nota-
tions. Le décalage duspeckleimage sera ainsi notéΩ ou (ωx,ωy). Conformément aux habitudes
en traitement d’image, l’axex est l’axe « horizontal », et l’axey est l’axe « vertical ».

3.3 Mesure du décalage entre deux imagesspeckle

Ce chapitre présente l’un des points les plus importants du travail. On vient de voir que le
calcul des déformations nécessite l’évaluation du champ dedéplacements en surface de l’échan-
tillon. Les deux points faibles d’une mesure « entièrement numérique » du champ de déplace-
ments sont :

– le stockage des images au cours de l’essai17 ;

– la résolution spatiale limitée par la taille des pixels descapteurs CCD actuels18.

15. On verra toutefois, au chapitre 4, un champ de déplacements dans le plan calculé lors du début de la traction
d’une éprouvette. À ce stade, celle-ci n’est pas encore tendue. Le mouvement duspeckleest principalement dû à la
composanteuz. Les vecteurs déplacement calculés sur la base de la relation 3.6 sont alors erronés.

16. Au Grandissement Transversal et aux aberrations du système optique près.
17. La taille des images est de1 Megaoctets (pratiquement incompressible puisqu’il s’agit d’images aléatoires) ;

il faudrait donc pour réaliser un essai de durée importante une capacité de stockage considérable.
18. La limite atteinte actuellement est de6,8×6,8µm2 ; la résolution allant jusqu’à1µm pour les films photogra-

phiques et jusqu’à20 nm pour les plaques holographiques.
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Bien que ces limites technologiques seront prochainement franchies, il est souhaitable de
développer une méthode de calcul offrant d’une part une précision importante pour une taille de
pixel donnée et d’autre part un temps de calcul suffisamment faible pour réaliser un calcul du
champ de déplacements en temps réel.

3.3.1 Méthode de Double Transformée de Fourier Discrète

Les premières techniques de métrologiespecklepar photographie despeckleconsistaient à
enregistrer sur un specklegramme19 deux états (ou plus) de l’objet dont on cherchait à mesurer
la différence de position [109]. La technique de filtrage point par point consiste à éclairer le spe-
cklegramme après développement par un faisceau laser étroit. À une distancedr grande devant
le diamètre du faisceau, on obtient des franges de Young caractérisant le déplacement local à
savoir que :

– l’orientation des franges est perpendiculaire à la direction du déplacement ;
– l’interfrange est inversement proportionnelle à l’amplitude du déplacement [110].

On peut caractériser le déplacement objet soit à partir de ces franges [125][126], soit en étu-
diant leur spectre [127]. C’est cette dernière démarche quel’on réalise numériquement dans la
méthode dite de Double Transformée de Fourier Discrète20 [128].

Soitf(x,y) la somme des intensitésir et it des images référence et témoin21 :

f(x,y) = ir(x,y) + it(x,y) (3.7)

où it(x,y) ≃ ir(x− ωx,y − ωy).
Dès cette étape, il peut être intéressant de centrer22 f(x,y) pour éliminer le fond continu qui

se traduit par la présence d’un spot central dans les frangesde Young.
Le spectre de cette somme est :

F (νx,νy) = TFD{f(x,y)}
≃ TFD{ir(x,y)}+ TFD{ir(x− ωx,y − ωy)} (3.8)

oùνk (m−1) est la fréquence spatiale suivantk.
Compte tenu de la propriété de translation de la Transforméede Fourier (§3.3.4) :

F (νx,νy) ≃ TFD{ir(x,y)} · (1 + exp
−j2π(ωxνx

Nx
+

ωyνy
Ny

)
)

≃ 2 · TFD{ir(x,y)} · exp
−jπ(ωxνx

Nx
+

ωyνy
Ny

) · cos

(
π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

))
(3.9)

19. Plaque holographique ou film photographique sur lequel on enregistre les figures despeckle.
20. On note la Transformée de Fourier Discrète TFD mais on utilisera plutôt les algorithmes de Transformée de

Fourier Rapide (TFR ou FFT pourFast Fourier Transformen anglais) Bidimensionnelle en ne travaillant qu’avec
des images de tailleNx×Ny pixels2 oùNx = 2nx etNy = 2ny .

21. Lors du calcul par imagerie de l’évolution qu’a subi un objet entre deux états, nous appellerons l’image
correspondant au premier état, « l’image référence » et l’image correspondant au second état, « l’image témoin ».

22. Une fonction centrée est une fonction à valeur moyenne nulle.
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oùNk est le nombre de pixels d’une image suivantk.
On en déduit le module deF (νx,νy) :

|F (νx,νy)| = 2|Ir(νx,νy)| ·
∣∣∣∣cos

(
π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

))∣∣∣∣ , (3.10)

puis en décomposant le second terme en séries de Fourier et ennégligeant les harmoniques de
hautes fréquences, on aboutit à l’équation du halo de franges :

|F (νx,νy)| ≃
4

π
|Ir(νx,νy)| ·

(
1 + V · cos

(
2π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)))
(3.11)

avec|F (νx,νy)| (u.a) : module du halo de franges,
Ir(νx,νy) (u.a) : spectre de l’intensité de l’image référence,
V (s.u) : facteur de visibilité des franges23,
ωk (m) : décalage entre l’image référence et l’image témoin suivantk,
νk (m−1) : fréquence spatiale suivantk,
Nk (pixel) : nombre de pixels dans l’image suivantk.

Les franges modulant le halo sont la famille de droites d’équation ωxνx

Nx
+ ωyνy

Ny
= N · f où

N est le numéro de la frange etf l’interfrange. L’orientation des franges est perpendiculaire
à la direction du déplacement. L’interfrange estf = 1/Ω. La faible résolution des capteurs
CCD rend la mesure de l’orientation et de l’interfrange délicate à partir d’une étude entièrement
numérique. Un exemple de franges obtenues à partir de données expérimentales est représenté
sur la figure 3.6 (le spot central est filtré de la manière indiquée suite à l’équation 3.7).

La mesure du vecteur décalage d’imagespecklepar traitement directe des franges se fait
ordinairement par balayage suivantx et y à partir d’un specklegramme [129][130][131]. Bien
que sa résolution soit optimale, cette technique rend impossible le calcul en temps réel. Dans le
cadre d’une méthode numérique, on préfère étudier le spectre du halo de franges24 :

F(ηx,ηy) = TFD{|F (νx,νy)|}

=
4

π

Nx−1∑

νx=0

Ny−1∑

νy=0

|Ir(νx,νy)|
(

1 + V cos

(
2π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)))
exp

−j2π( νxηx
Nx

+
νyηy
Ny

)
dνxdνy

F(ηx,ηy) =
2

π
(Ir(ηx,ηy) + V.Ir(ηx − ωx,ηy − ωy) + V.Ir(ηx + ωx,ηy + ωy)) (3.12)

avecF(ηx,ηy) (u.a) : spectre du halo de franges,

23. Le facteur de visibilité des franges est défini parV = (Imax − Imin)/(Imax + Imin).
24. En effectuant une comparaison entre plusieurs algorithmes de calcul, Huntley conclut par ailleurs que la

méthode la plus précise est celle de Transformée de Fourier Bidimensionnelle [132].
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FIG. 3.6 –Franges de Young obtenues numériquement.

ηk (m) : fréquence spatiale suivantk dans le second domaine spectral,
Ir(ηx,ηy) (u.a) : Transformée de Fourier deIr(νx,νy),
V (m) : facteur de visibilité des franges,
ωk (m) : décalage entre l’image référence et l’image témoin suivantk.

Le spectre du halo de franges est constitué d’un pic de Dirac àla fréquence nulleηx =
0,ηy = 0 et de deux pics de Dirac secondaires symétriques25 aux fréquencesηx = ωx,ηy = ωy et
ηx = −ωx,ηy = −ωy (Fig. 3.7(a)). Ces pics sont convolués parIr(ηx,ηy). Cet élément constitue
un bruit26 d’enveloppe gaussienne qui tend à biaiser légèrement les deux pics symétriques vers
le centre [127]. À cette erreur près sur laquelle nous reviendrons, l’écart entre la fréquence nulle
et la position de l’un des pics symétriques correspond au décalage recherché (en direction et en
norme). On remarque d’ores et déjà l’indétermination quantau sens du déplacement.

La présence du pic central empêche la mesure d’un faible décalage. Optiquement, la limite
inférieure correspond à la taille moyenne du grain despeckle27. Ceci est équivalent à la largeur
L1 à mi-hauteur du pic ; les pics secondaires ayant une largeur variant de2L1 pour une mau-
vaise visibilité àL1 lorsque la visibilité des franges est de 1. Numériquement, et à partir de
mesures expérimentales, nous avons estimé la limite à5 pixels en deçà de laquelle le résultat
après interpolation (voir §3.3.3) est fortement biaisé parle chevauchement des pics.

25. Le pic central correspond à la fonction d’autocorrélation de l’image référence et les pics symétriques à la
fonction d’intercorrélation entre l’image référence et l’image témoin (voir le §3.3.2).

26. La Transformée de Fourier d’une figurespeckleest une figurespeckle.
27. Optiquement toujours, on observe aussi une limite dans la mesure des grands déplacement due à la décorréla-

tion du speckle. Des techniques ont cependant été élaboréespour outrepasser ces limites, en utilisant par exemple
deux specklegrammes [133][134].
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FIG. 3.7 –Spectre des franges de la figure 3.6.

Il est cependant possible de supprimer le pic central et l’enveloppe gaussienne [135], par
exemple en retranchant4

π
· Ir(νx,νy) à l’équation 3.11 du halo de franges [120]. Il suffit, pour

estimer ce terme, d’effectuer une moyenne de plusieurs halos de diffraction des imagesspeckle.
La figure 3.7(b) représente après ce traitement le même décalage que la figure 3.7(a). La limite
de mesure du déplacement est dans ce cas réduite à la taille moyenne du grain despecklesoit
environ2,5 pixels.

Il faut noter trois points importants qui altèrent la visibilité des franges et qui diminuent donc
le rapport signal sur bruit des pics et, du même coup, la précision de la mesure [127] :

– la décorrélation naturelle des imagesspeckleproportionnelle au déplacement ;
– « l’effet de fuite28 » de l’image témoin sur l’image référence ;
– la déformation de l’objet donc des imagesspeckle(dans le cas d’une éprouvette de traction

par exemple).
À ce stade, on obtient une valeur au pixel près29. Il est donc nécessaire d’effectuer une

interpolation numérique au voisinage d’un pic secondaire pour améliorer la résolution de la
mesure. Cette interpolation fera l’objet du paragraphe 3.3.3.

Suite à une étude théorique, Kim a déterminé une erreur systématique,δΩ, sur la position des
pics secondaires [127]. Cette erreur est proportionnelle au nombre de grains et à leur dimension
moyenne :

δΩ = r · S
(

1

N

(
7 + 4

(
1− γ2

γ2

)))1/4

(3.13)

avecδΩ (m) : erreur commise sur la position des pics,
r : rapport entre le rayon du pic et sa largeur à mi-hauteur,

28.Walk-off effecten anglais : influence des grains despecklequi, durant le déplacement, pénètrent dans l’image
témoin et de ceux qui, simultanément, sortent de l’image référence.

29. Environ10×10µm2 sur l’objet pour le grandissement expérimental utilisé.
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S (m) : largeur à mi-hauteur du pic central,
N : nombre de grains dans l’image30,
γ : degré de similarité entre les deux images,γ ∈ [0,1].

Le premier terme de cette relation prend en compte l’effetspeckelédu halo de diffraction. Le
second terme représente la similarité entre les deux images(effet de fuite, déformation, décor-
rélation...). Le pic est détectable tant queγ ≥ 2/

√
N− 3. La non similarité est prépondérante

dans l’erreur commise lorsqueγ < 0,6 ; au delà, c’est l’effetspeckelédu halo de diffraction qui
constitue la plus grande source d’erreur. La relation 3.13 est basée sur un signal analogique et
n’a de sens en numérique que si la résolution est inférieure àδΩ. Il faut toutefois en retenir deux
enseignements pour la suite :

– l’erreur est inversement proportionnelle au nombre de grains dans l’image ;

– l’erreur est inversement proportionnelle au degré de similarité entre les deux images.

Le premier alinéa permet de tirer deux conclusions pratiques. Pour que le nombre de grains
dans l’image soit maximal, il faut minimiser la dimension moyenne du grain d’une part et tra-
vailler avec des images de taille importante d’autre part. Le second alinéa conduit aussi à deux
conclusions. Le degré de similarité, bien que difficile à estimer, doit se rapprocher de l’unité. Il
faut donc limiter l’effet de fuite et la décorrélation. Il faut alors travailler sur de petits déplace-
ments d’une part, et utiliser des images de petite taille pour limiter les déformations des images
d’autre part.

Pour l’essai de traction, la taille des images à utiliser fera donc l’objet d’un compromis entre
la résolution et le temps de calcul.

La gamme de mesure de cette première méthode découle de la numérisation. Nous avons
vu que le plus faible décalage mesurable sans biais est d’environ 2,5 pixels31. Selon Kim, la
limite absolue se situe à la dimension moyenne du grain [127]. Ce résultat est confirmé par
Chen et Chiang qui effectuent un déplacement de corps rigidesystématique équivalent à8 pixels
dans l’image pour mesurer des petits déplacements [128]. Expérimentalement, on peut aussi
contourner ce problème en saisissant les sous-images référence et témoin en des lieux différents
sur le capteur CCD. Mais ces techniques augmentent l’effet de fuite et affectent en conséquence
la précision.

Les plus grands décalages mesurables sont théoriquement de(N/2 − 3) pixels oùN a été
défini comme la taille d’une image. Mais l’effet de fuite ne permet pas d’envisager une résolution
intéressante pour des décalages grands devant la taille desimages.

On verra dans le paragraphe 3.4 que les résultats médiocres obtenus dans la mesure des
faibles déplacements nous feront écarter la méthode de Double Transformée de Fourier. Elle est
cependant utilisée pour faire des calculs de vitesse de déplacement unidirectionnelle en temps
réel puisque intégralement réalisable par voie optique32 [136].

30. Au sens statistique du terme.
31. Un écart entre les deux pics est nécessaire à l’interpolation.
32. Lespeckleest enregistré avec des SLM (Spatial Light Modulator), les Transformées de Fourier sont réalisées

optiquement et le pic est détecté au pixel près sur un capteurlinéaire ; la mesure de petits déplacements est évitée
en asservissant la fréquence d’acquisition des images à la vitesse de déplacement mesurée.
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3.3.2 Calcul par Intercorrélation

La corrélation a été très utilisée en photographie numérique despeckleet fait sans cesse
l’objet d’améliorations [137] [138]. On a entrevu que les pics symétriques dans la méthode de
Double Transformée de Fourier sont des pics d’intercorrélation. L’intérêt de la technique d’In-
tercorrélation est de travailler sur un seul pic pour résoudre le problème des faibles décalages.

La fonction de corrélationCff(τ) d’une fonctionf(t) centrée est définie par :

Cff(τ) = lim
T→0

1

T

∫ T

0

f(t)f ∗(t− τ)dt (3.14)

oùf ∗ est la fonction conjuguée def .
Cette fonction est paire et présente un pic d’autocorrélation enτ = 0. Ceci est tout a fait

applicable, spatialement, en deux dimensions avec des imagesspeckle. La largeur à mi-hauteur
du pic d’autocorrélation d’une imagespeckle– tel que le pic de la figure 3.8(a) – correspond à
la taille moyenneSx etSy du grain dans le plan image définie par les relations 3.3.
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FIG. 3.8 –Pics de corrélation.

Le processus de corrélation temporelle consiste à faire glisser, l’une sur l’autre deux fonc-
tions finiesf(t) et g(t) et à faire la somme des produits à chaque incrément. La fonction d’in-
tercorrélationCfg(τ) d’une fonctionf(t) et d’une fonctiong(t) centrées est définie par :

Cfg(τ) = lim
T→0

1

T

∫ T

0

f(t)g∗(t− τ)dt. (3.15)

Si les deux fonctions sont identiques mais décalées, leur somme présente un pic là où le glisse-
ment compense le décalage initial (Fig. 3.8(b)). On peut ainsi mesurer ce décalage en cherchant
la position du pic par rapport au centre.

Numériquement, le calcul de corrélation décrit demande beaucoup d’opérations (voir Tab.
3.1 p. 153). La somme est représentée dans une matrice de taille (2Nx +1)×(2Ny +1). On peut
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cependant obtenir un temps de calcul comparable à celui de lapremière méthode en estimant
cette corrélation par TFD. En effet, la convolution de deux signaux33, en temps ou en fréquence,
se transforme en un produit simple dans le domaine inverse :

Cfg(τ) = TFD−1{TFD(f(t))×TFD∗(g(t))} (3.16)

où le symbole× signifie le produit terme à terme.
Le développement du calcul ressemble à celui de la méthode précédente. SoitCirit(x,y) la

fonction d’intercorrélation entre les intensités des images référence et témoin :

Cirit(x,y) = TFD−1{TFD{ir(x,y)}×TFD∗{ir(x− ωx,y − ωy)}}
= TFD−1{TFD{ir(x,y)}×TFD∗{ir(x,y)} · exp

j2π(ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)}

=

Nx−1∑

νx=0

Ny−1∑

νy=0

(Ir(νx,νy)×I∗r (νx,νy)) · exp
j2π(ωxνx

Nx
+

ωyνy
Ny

) · exp
j2π( νxx

Nx
+

νyy

Ny
)
dνxdνy

Cirit(x,y) =
Nx−1∑

νx=0

Ny−1∑

νy=0

G(νx,νy) · exp
j2π(

νx(x+ωx)
Nx

+
νy(y+ωy)

Ny
)
dνxdνy = H(x+ ωx,y + ωy)

(3.17)

avecG(νx,νy) (u.a) : fonction réelle et paire,
νk (m−1) : fréquence spatiale suivantk,
ωk (m) : décalage entre l’image référence et l’image témoin suivantk,
Nk (pixel) : nombre de pixels dans l’image suivantk.

Le pic est représenté dans une matriceNx×Ny pixels2 enx = −ωx et eny = −ωy. Son
écart par rapport au centre correspond en direction et en norme au décalage image recherché. La
figure 3.8(b) représente le pic d’intercorrélation obtenu pour le décalage précédemment utilisé.

De façon identique à la méthode de Double TFD, on trouve dans la bibliographie des résul-
tats très intéressants concernant les performances de l’Intercorrélation. Sjodahl et Benckert ont
estimé, à partir de simulations numériques, l’erreure commise sur le décalage, par la relation
suivante [139] :

e =
0,66 · S
N · γ2

(3.18)

avece (m) : erreur commise sur le décalage,
S (m) : largeur à mi-hauteur du pic central,
N : nombre de grains dans l’image34,
γ : degré de similarité entre les deux images,γ ∈ [0,1].

On en tire des conclusions identiques à celles de la méthode précédente. La dimension moyenne
du grain est fixée par la relation 3.4 et la taille des images est soumise à un compromis. Sjödhal a

33. Une convolution ne diffère d’une corrélation que par retournement de l’un des signaux.
34. Au sens statistique du terme.



3.3. MESURE DU DÉCALAGE ENTRE DEUX IMAGESSPECKLE 145

confirmé ces résultats par une étude plus récente en adaptantl’étude théorique de Kim présentée
à la page 141 au calcul par intercorrélation numérique. Il conclut que l’utilisation d’unspeckle
en lumière blanche offre des résultats plus précis que lespecklelaser35 [140].

Chen et Chiang ont aussi calculé la précision théorique,δ0, dans le cas d’un déplacement de
corps rigide [121] :

δ0 = R

(
2T

λ · F#
− 1

)−1

(3.19)

avecδ0 (m) : précision théorique en déplacement de corps rigide,
R (m) : résolution de l’interpolation,
T (m) : taille du pixel suivant la direction considérée,
λ (m) : longueur d’onde,
F# : Nombre d’Ouverture.

En combinant cette relation et la relation 3.3 qui définit la dimension moyenne du grain,
on s’aperçoit que le seul moyen d’améliorer la précision en respectant la relation 3.4 consiste
à ouvrir le diaphragme et à augmenter le grandissement du système optique. On conclut sans
surprise que la précision sur le décalage est liée au grandissement choisi.

Le calcul par Intercorrélation est très robuste, puisqu’ilsuffit d’un motif présent dans les
deux images pour obtenir un pic. La visibilité du pic est soumise aux mêmes conditions que
pour la première méthode.

Le décalage maximal est – comme pour le calcul par Double Transformée de Fourier – de
(N/2− 3) pixels. Le déplacement minimal n’est pas limité puisqu’il n’y a qu’un pic. Il est lié à
l’étape que l’on aborde maintenant : l’interpolation.

3.3.3 Le calcul subpixel par interpolation sur un pic

Les deux méthodes que nous venons de présenter aboutissent àune valeur du décalage au
pixel près. Le fait d’avoir respecté le théorème de Shannon autorise l’interpolation sur le pic pour
se rapprocher du signal analogique. La résolution et la précision dépendent donc directement de
cette interpolation. Divers types d’interpolation sont présentés dans la littérature. Certaines sont
de simples lissages en une dimension pour un calcul de corrélation en temps réel [141]. D’autres
sont plus élaborées, comme le lissage « biparabolique » [142]. Nous avons, pour notre part, testé
sans grand succès une interpolation2D par fonction polynômiale [101].

Une informationa priori est cependant utilisable pour choisir une interpolation convenable.
D’une part, le module de la Transformée de Fourier d’une fonction sinusoïdale – ou cosinusoï-
dale – infinie est un pic de Dirac, d’autre part, la représentation spectrale d’une fonction porte
est un sinus cardinal36. Ainsi, du fait de l’échantillonnage sur une dimension finie, les pics dont
on cherche le sommet par interpolation sont, dans la réalité, modulés par des sinus cardinaux37.

35. Lorsque la pulvérisation de la granularité est de bonne qualité.
36. Le sinus cardinal est défini ainsi :sinc(t) = sin(πt)/(πt).
37. Aussi bien en Intercorrélation qu’en Double TFD.
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C’est pourquoi on trouve régulièrement dans la bibliographie l’interpolation suivante38 :

Cirit(x,y) =

K∑

mx=−K

K∑

my=−K

Cirit(mxT,myT )× sin[ π
T
(x−mxT )]

π
T
(x−mxT )

sin[ π
T
(y −myT )]

π
T
(y −myT )

(3.20)

avecCirit : pic d’intercorrélation dans le cas du calcul par Intercorrélation,
pic secondaire dans le cas du calcul par Double TFD ;

T (m) : période d’échantillonnage du pic.
Cette interpolation peut être réalisée plus simplement parla technique dezéro padding39.

L’interpolation est effectuée autour du pic, généralementen plusieurs étapes de manière à affiner
la position du pic. Le sommet du pic devient rapidement plat et limite la résolution. Il est courant
de trouver dans la littérature une résolution atteignantT/64.

L’inconvénient de l’étape d’interpolation réside dans le temps de calcul (voir Tab. 3.1 p.
153). Celui-ci dépend de la technique et du degré d’interpolation utilisé. Ainsi pour obtenir une
résolution deT/64 par zéro padding, l’interpolation prend 50% du temps de calcul du décalage.
C’est cette étape que nous cherchons à éviter en nous orientant vers une méthode de Régression
sur la Phase.

3.3.4 Calcul par Régression sur la Phase

La Régression sur la Phase est par essence même une méthode demesure subpixel, elle
consiste en effet à calculer une pente donc un nombre fractionnel. La figure 3.9 extraite d’un
livre de traitement du signal [143] exprime le principe du calcul de façon simple40. Lorsqu’un
signal subit un changement d’origine, le module de sa Transformée de Fourier est inchangé
tandis que sa phase subit une rotation. Cette propriété, introduite par la relation :

f(t)
TF←→ F (ν) entraîne f(t− a) TF←→ F (ν) · exp−j2πνa , (3.21)

est valable pour des signaux finis quelconques. Nous avons d’ailleurs largement utilisé cette
relation pour expliquer l’origine des pics dans les deux méthodes décrites précédemment.

Un algorithme de Régression sur la Phase ayant pour base cette relation a été développé par
Lantz pour calculer le centre de symétrie, suivant une direction, d’un signal quasi-symétrique
[144]. Il en prévoit l’extension au calcul d’un décalage temporel. Cet algorithme a été adapté au
traitement d’images pour suivre la position d’un rotor, dans le plan perpendiculaire à son axe,
durant une phase de démarrage ou decrash[145]. Les bons résultats obtenus comparativement
au calcul par Intercorrélation – particulièrement pour de petits décalages du centre du rotor –
nous ont poussés à explorer cette voie pour mesurer le décalage d’imagesspeckle41. L’idée de
calculer le déplacement dans le plan par la rotation du plan de phase a par ailleurs été adoptée

38. Ou une interpolation équivalente.
39. Suréchantillonnage du pic par ajout de zéros dans les fréquences hautes de son spectre.
40.ρ(ν) etφ(ν) sont respectivement le module et la phase deF (ν).
41. Merci à Éric Lantz pour cette idée simple et éclairée, et àLuc Oriat pour son aide.
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FIG. 3.9 –Effet du changement d’origine d’un signal.

par Gu et Chen [146]. Leur algorithme est cependant appliquésur un pic de corrélation, issu
de la TFD d’une image de franges de Young échantillonnée, ce qui constitue en soi une perte
d’information et limite l’étendue de mesure du déplacement.

Soientir(x,y) l’intensité de l’image référence etit(x,y) l’intensité de l’image témoin décalée
spatialement. On peut relier celles-ci par la relation suivante :

ir(x,y) = A · it(x− ωx,y − ωy) + b(x,y) (3.22)

avecir(x,y) (W ·m−2) : intensité de l’image référence,
it(x,y) (W ·m−2) : intensité de l’image témoin,
A : facteur d’atténuation,
b(x,y) (W ·m−2) : bruit additif42.

On peut calculerA,ωx etωy en minimisant l’énergie du bruit,Eb =
∑Nx−1

x=0

∑Ny−1
y=0 |b(x,y)|2.

Grâce à la relation de Parseval, minimiserEb revient à minimiser
∑Nx−1

νx=0

∑Ny−1
νy=0 |B(νx,νy)|2 où

B(νx,νy) est la TFD deb(x,y). On cherche alors à exprimerB(νx,νy).

Soient les Transformées de Fourier deir(x,y) et it(x,y) :
{
Ir(νx,νy) = ρr(νx,νy) · expjφr(νx,νy)

It(νx,νy) = ρt(νx,νy) · expjφt(νx,νy)
. (3.23)

42. Comprenant la décorrélation entre les images, l’effet de fuite et la déformation.
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Selon 3.21 et 3.22 :

Ir(νx,νy) = A · It(νx,νy) · exp
−j(2π(ωxνx

Nx
+

ωyνy
Ny

)−k2π)
+B(νx,νy) (3.24)

où le termek2π permet de prendre en compte le fait que la différence des phases deIr et It
forme un plan replié dans l’intervalle[−π,π].

Les relations 3.23 et 3.24 amènent :

B(νx,νy) = ρr(νx,νy) · expjφr(νx,νy)−A · ρt(νx,νy) · expjφt(νx,νy) · exp
−j(2π(ωxνx

Nx
+

ωyνy
Ny

)−k2π)

(3.25)

Les propriétés de symétrie du spectre d’une image réelle réduisent le temps de calcul d’un
facteur2. On peut en effet substituer à la double sommation des|B(νx,νy)|2 une sommation
simple sur la moitié des éléments spectraux. On verra plus tard que ce procédé est bénéfique
pour calculer les composantes du décalageωx etωy de manière itérative.

Le terme à minimiser devient donc
∑P

p=0 |Bp|2 oùP = N(N − 1)/2. Lesp sont ordonnés
de manière à ce que, dans le domaine spectral, la fréquence augmente avecp :

√
νxp+1

2 + νyp+1
2 ≥

√
νxp

2 + νyp
2 . (3.26)

La figure 3.10 donne une représentation de l’ordre desp, la partie grisée est inutile du fait de
la symétrie centrale. Par la suite, nous noterons naturellement les éléments qui sont fonction du
spectre avec l’indicep.

De l’équation 3.25, on peut exprimer,EBp , l’énergie deBp :

EBp =

P∑

p=0

∣∣∣∣(ρtp −A · ρrp) · expjφtp +A · ρrp · expjφtp ·
[
1− exp

j(∆φp−2π(ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)+k2π)
]∣∣∣∣

2

où∆φp = φtp − φrp.
Or, en considérant le bruit, dans 3.22, faible face au signal, on a :

∆φp − 2π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)
+ k2π ≪ 1 (3.27)

=⇒ exp
j(∆φp−2π(ωxνx

Nx
+

ωyνy
Ny

)+k2π) ≃ 1 + j

(
∆φp − 2π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)
+ k2π

)
(3.28)

d’où l’on tire finalement :

EBp ≃
P∑

p=0

{∣∣expjφrp
∣∣2×

∣∣∣∣ρrp −A · ρtp − j · A · ρtp ·
(

∆φp − 2π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)
+ k2π

)∣∣∣∣
2}

≃
P∑

p=0

{
(ρrp −A · ρtp)2 +

(
A · ρtp ·

(
∆φp − 2π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)
+ k2π

))2}

= E1 + E2 . (3.29)
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FIG. 3.10 –Matrice de classement de l’ordre spectralp.

Cette somme de deux termes positifs peut être minimisée en minimisant chacun des termes,
il suffit pour cela d’annuler les dérivées partielles selonA, ωx etωy.

Le premier terme permet d’exprimer le facteur d’atténuationA :

∂E1
∂A = −2

P∑

p=0

(
ρrp · ρtp −A · ρtp2

)
= 0 =⇒ A =

P∑

p=0

ρrp · ρtp

P∑

p=0

ρtp
2

. (3.30)

Le second terme peut être dérivé suivantωx etωy :





∂E2
∂ωx

= −4π

P∑

p=0

A2νxρ
2
tp

Nx

(
∆φp − 2π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)
+ k2π

)
= 0

∂E2
∂ωy

= −4π
P∑

p=0

A2νyρ
2
tp

Ny

(
∆φp − 2π

(
ωxνx
Nx

+
ωyνy
Ny

)
+ k2π

)
= 0

. (3.31)
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On aboutit au système d’équations suivant :

ωx =

P∑

p=0

νxρ
2
tp∆φp +

P∑

p=0

k2πνxρ
2
tp +

P∑

p=0

2π

Ny

νxνyρ
2
tpωy

P∑

p=0

2π

Nx
ρ2
tpνx

2

ωy =

P∑

p=0

νyρ
2
tp∆φp +

P∑

p=0

k2πνyρ
2
tp +

P∑

p=0

2π

Nx
νxνyρ

2
tpωx

P∑

p=0

2π

Ny

ρ2
tpνy

2

(3.32)

avecωk (m) : décalage entre l’image référence et l’image témoin suivantk,
νk (m−1) : fréquence spatiale suivantk,
ρtp (u.a) : module du spectre de l’image témoin,
∆φp (rad) : différence des phases entre les images référence et témoin,
k : entier permettant le déroulement la phase,
Nk (pixel) : nombre de pixels dans l’image suivantk.

Ce système peut être résolu pour peu que l’on connaisse l’ensemble des entiersk. Ces en-
tiers représentent le nombre de repliements de la phase et permettent d’éviter un saut de phase
supérieur à2π entre deux points voisins.

On peut calculerωx et ωy par récurrence de la fréquence la plus basse vers la fréquence
la plus haute. Lesk sont obtenus en assurant l’inégalité 3.27. Le calcul converge rapidement
vers un résultat stable et il n’est jamais nécessaire d’effectuer l’itération sur tout le spectre.
On retrouve ces résultats expérimentalement sur la figure 3.11 où, après convergence, la valeur
oscille suivant le niveau de bruit. Le traitement revient exactement à calculer les pentes d’un plan
des différences de phases par moindres carrés en tenant compte des sauts de phase. L’évolution
desk, relative au résultat de la figure 3.11, est représentée sur la figure 3.12.

Un problème apparaît lorsque le décalage est trop important(voir §3.4.3). La figure 3.13
représente l’évolution dek en cas d’échec. En comparant cette évolution à celle de la figure
3.12, on se rend compte que le coefficient de correction de phase est divergent. Il s’adapte à une
mauvaise pente calculée initialement. Le résultat converge dans ce cas vers une pente fausse.

Un artefact, habituel en traitement numérique du signal, est dû à la définition de la TFD.
Les images sont considérées dans l’espace direct comme périodiques. Il existe ainsi plusieurs
valeurs vers lesquelles l’algorithme peut converger, une erreur deN/2 peut donc avoir lieu sur
les décalages calculés. À l’instar des deux premières techniques, on limitera donc le décalage
calculable àN/2 pour lever l’ambiguïté.

Nous ne détaillerons pas plus l’algorithme mais on peut se référer à Oriat et Lantz pour de
plus amples informations [145]. Concernant la précision, on peut a priori supposer que des dé-
placements faibles offriront de meilleurs résultats que des déplacements importants. En effet, la
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FIG. 3.11 –Convergence du décalage.
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FIG. 3.12 –Évolution normale desk.

corrélation entre les deux images, qui conditionne la ressemblance entre la phase de leur TFD
respective, est maximale lorsque le déplacement est nul. Nous obtenons en effet une précision
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FIG. 3.13 –Évolution desk en cas d’échec.

infinie pour des images classiques43 non bruitées ayant subit une translation sans déformation.
Dans le cas d’imagesspeckleissues d’un essai de traction, elle doit être déterminée expérimen-
talement. La résolution n’esta priori pas limitée.

3.4 Comparaison des différentes méthodes

Afin de choisir un algorithme adapté à nos besoins, il est nécessaire de comparer expérimen-
talement les performances de chaque méthode – pour différentes tailles d’image – en terme de
temps de calcul et de précision.

3.4.1 Temps de calcul

Le temps de calcul est arbitraire et dépend du matériel informatique utilisé. Pour une confi-
guration donnée, il est malgré tout représentatif du nombred’opérations effectuées par chaque
méthode. Il sera toujours fonction de la taille des images que l’on traite.

Nous avons brièvement indiqué au paragraphe 3.3.2 qu’un calcul de corrélation dans le do-
maine spatial est très coûteux44. Nous présentons donc, tout d’abord, les différences de temps
de calcul d’une corrélation d’images dans le domaine spatial 45 (Fig. 3.14) et dans le domaine

43. Ne posant pas de problème d’échantillonnage.
44. En traitement du signal, le terme « coûteux » signifie : « gourmand en temps de calcul ».
45. Par fonction de corrélation.
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spectral46. Cette comparaison est sans ambiguïté.
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FIG. 3.14 –Coût d’un calcul de corrélation.

L’Intercorrélation par TFR demande le même nombre d’opérations que la méthode de Double
TFD et l’interpolation sur le pic devient l’élément primordial pour ces méthodes. Nous propo-
sons, sur la figure 3.15, une comparaison entre la méthode de Régression et les deux autres
méthodes associées soit à une interpolationzéro paddingd’ordre32 ou64, soit à une interpola-
tion pas par pas (§3.3.3). Une interpolation pas par pas autour du pic est extrêmement rapide. On
verra, dans les paragraphes suivant, que ceci se fait aux dépens de la précision. L’interpolation
zéro paddingest par contre relativement lente et, à précision égale, n’est pas compétitive avec la
méthode de Régression.

Nous reportons les temps de calculs, en unité arbitraire, obtenus par chaque méthode dans le
tableau 3.147.

TAB. 3.1 –Coût de chaque méthode (u.a).
Taille Régression Corrélation sans Intercorrélation spectrale et Double

d’image sur la Phase interpolation TFD avec interpolation :
(pixel) spatiale spectrale pas par pas d’ordre32 d’ordre64

8 2 3 1 6 135 571
16 10 13 2 9 136 573
32 12 100 4 11 138 576
64 45 1198 14 20 146 584
128 105 17160 55 64 171 622

46. Par Transformée de Fourier Rapide.
47. Ces mesures ont été effectuées avec les fonctions du logiciel MatlabTM.
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FIG. 3.15 –Coût des différentes méthodes de calcul.

3.4.2 Énergie du bruit résiduel

Pour un décalage connu, l’erreur commise est le premier critère pour évaluer la précision.
Mais pour un décalage inconnu, l’énergie du bruit résiduel entre l’image référence et l’image
témoin recalée spatialement est à notre sens le meilleur critère.

De manière analogue à la relation 3.22, nous définissons le bruit résiduel par l’équation
suivante :

br(x,y) = ir(x,y)− it(x− ωx,y − ωy). (3.33)

La propriété de translation de la Transformée de Fourier permet de recaler numériquement
it deΩ. Une précaution est tout de même à prendre. La translation par TFD est une translation
circulaire48. Les éléments que l’on tronque d’un coté de l’image se retrouvent de l’autre côté
après translation. Sur le schéma de la figure 3.16 par exemple, la partie grisée n’est pas commune
aux deux images. Pour éviter d’intégrer ce phénomène à l’énergie du bruit, nous définissons
celle-ci par la relation suivante :

Ebr =

Nx−1∑

νx=0

Ny−1∑

νy=0

((ir(x,y)− it(x− ωx,y − ωy)) · ⊓(x,y))2 (3.34)

avec

{
⊓(x,y) = 1 si (x,y) ∈ ([ωx,Nx − 1− ωx],[ωy,Ny − 1− ωy])
⊓(x,y) = 0 ailleurs

oùωk est un nombre entier directement supérieur à|ωk|.

48. Au sens du traitement du signal.
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FIG. 3.16 –Effet de circularisation de la TFD.

3.4.3 Comparaison par simulation de décalages

Plusieurs simulations de décalage à partir d’imagesspeckleexpérimentales49 ont été effec-
tuées. Les résultats sont reproductibles et les courbes quisuivent en donnent une bonne repré-
sentation. La figure 3.17 représente le décalage calculé en fonction du décalage simulé pour des
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FIG. 3.17 –Décalages calculés à partir de simulations de décalages quelconques.

images de taille64×64 pixels2. Les courbes d’erreur et d’énergie du bruit résiduel sont res-
pectivement proposées sur les figures 3.18 et 3.19 pour des images de taille32×32 pixels2 et
64×64 pixels2.

Ces résultats confirment les aspects théoriques :
– la méthode de Double TFD est sans intérêt pour de faibles décalages, ceci est valable pour

toutes les tailles d’images (Fig. 3.18 & 3.19) ;

49. La simulation du décalage est réalisée par TFD. Pour les résultats présentés,ωx = ωy/2.
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FIG. 3.18 –Courbes d’erreur calculées à partir de simulations de décalages quelconques.
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FIG. 3.19 –Énergie du bruit résiduel calculée à partir de simulations de décalages quelconques.

– la méthode de Régression échoue pour de grands décalages (ωy > 8 pixels pour des images
de taille64×64 pixels2 pour l’exemple de la figure 3.17(b)) ;

– la méthode d’Intercorrélation est robuste pour tous les décalages.

On peut, dès ces premiers résultats, abandonner la méthode de Double TFD puisqu’elle
n’offre aucun avantage sur la méthode d’Intercorrélation.La précision des deux méthodes res-
tantes est comparable (Fig. 3.18). Notons que le processus d’interpolation rend « déterministe »
le résultat obtenu par Intercorrélation50 et l’on remarque sur les figures 3.18(a) et 3.18(b)51 l’as-
pect en dents de scie des courbes d’erreur. Les composantesωx et ωy ne peuvent prendre que
certaines valeurs autorisées par le degré d’interpolation.

50. C’est aussi le cas pour la méthode de Double TFD.
51. On s’en rendra mieux compte dans le cas des faibles décalages figure 3.21.
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3.4.4 Comparaison par simulation de faibles décalages

Nous avons réalisé dès lors une comparaison entre la méthoded’Intercorrélation52 et la mé-
thode de Régression pour de très faibles décalages d’imagesspeckle. Les principaux résultats
sont présentés par les figures 3.20 pour ce qui concerne l’énergie et le décalage calculé en fonc-
tion du décalage imposé, et par les figures 3.21 pour ce qui concerne les courbes d’erreur par
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FIG. 3.20 –Énergie et décalage calculés à partir de simulations de faibles décalages.

taille d’images. Nous nous intéressons particulièrement,ici, à la pertinence de l’interpolation.
Quelques remarques ressortent de ces tests :

– l’erreur est proportionnelle au décalage (Fig. 3.20(a) oùle pointillé représente la pente
idéale) ;

– l’erreur est inversement proportionnelle à la taille des images (Fig. 3.21) ;
– l’interpolation pas par pas offre une précision moins bonne et moins reproductible que ses

concurrentes, allant parfois jusqu’à l’échec (Fig. 3.21) ;
– la méthode de Régression offre des résultats moins aléatoires que la méthode d’Intercor-

rélation (ceci est visible aussi bien sur les courbes d’énergie figure 3.20(b) que sur les
courbes d’erreur figure 3.21).

La conclusion la plus intéressante que l’on puisse tirer de ces simulations est la ressemblance
entre les résultats de la Régression et ceux de l’Intercorrélation du point de vue de la forme des
courbes. Les courbes de Régression semblent lisser celles d’Intercorrélation, ceci est dû à la
haute résolution du calcul par Régression.

3.4.5 Comparaison à partir d’images issues d’un essai de traction

Nous avons déjà décrit les spécificités d’un essai de traction en ce qui concerne les images
speckle. Cette comparaison ne serait pas complète sans une confrontation des deux méthodes

52. Sur les figures proposées jusqu’à la fin du chapitre, la méthode d’Intercorrélation est désormais repérée par
l’ordre de l’interpolation effectuée sur le pic d’intercorrélation.
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FIG. 3.21 –Courbes d’erreurs absolues obtenues à partir de simulations de faibles décalages.

à partir d’images expérimentales obtenues en conditions detraction. Cette fois, le seul critère
valable est l’énergie du bruit résiduel. Nous n’avons en effet aucune connaissance a priori sur le
décalage entre deux images.

Le test est effectué sur20 sous-images saisies successivement au centre de l’échantillon du-
rant l’essai de traction. Le vecteur décalage est calculé entre deux images successives. L’image
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témoin à une étape donnée devient donc l’image référence à l’étape suivante.
On s’aperçoit sur la figure 3.22 que les courbes d’énergie ne départagent pas les méthodes.

Les courbes d’évolution du décalage calculé aboutissent à la même remarque (Fig. 3.23). On ob-
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FIG. 3.22 –Énergie du bruit résiduel obtenue à partir d’images issues d’un essai de traction.

serve une bonne corrélation entre les résultats obtenus parles deux méthodes. La valeur obtenue
suivantx est intéressante. Les sous-images se situent sur la ligne neutre, là où le déplacement
local est vertical. Les dispersions autour de zéro rendent donc compte en quelque sorte de la
précision du calcul ; on peut l’ estimer à environ±0,03 pixel.

3.4.6 Algorithme final

Les deux conclusions principales que l’on peut tirer de ces comparaisons sont la robustesse
du calcul par Intercorrélation et la rapidité liée à la hauterésolution du calcul par Régression.
Elles aboutissent au choix d’un algorithme hybride en deux étapes :

– une estimation rapide du décalage au pixel près sera réalisée par Intercorrélation à partir
de sous-images16×16 pixels2 ou8×8 pixels2 centrées sur les points dont on désire mesurer
le vecteur déplacement ;

– une mesure subpixel sera réalisée par Régression sur la Phase entre des images32×
32 pixels2 ou64×64 pixels2 53.

Le diagramme de la figure 3.24 permet de comprendre le déroulement de ces deux étapes lors
du calcul d’un champ de déplacements. Par convention, les axes sont de nouveau conformes à
une traction de l’échantillon suivant la directionx. Compte tenu de la géométrie du montage de
traction, l’axey redevient donc l’axe « horizontal ». L’estimation du décalage permet de saisir
l’image témoin là où elle s’est réellement décalée pour limiter l’effet de fuite.

À titre d’information, le temps de calcul d’un champ de déplacements de8×8 vecteurs est de
3 minutes avec MatlabTM version16 bits sur un ordinateur PC 80486 DX 50. Il est de11 secondes

53. Le choix expérimental sera fonction du degré de similitude entre les images référence et témoin.
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FIG. 3.23 –Décalages calculés à partir d’images issues d’un essai de traction.

avec MatlabTM version32 bits sur un ordinateur PentiumTM 233. Une partie des essais dont nous
présentons les résultats au chapitre 4 a été effectuée à la vitesse de déplacement maximale du
dispositif de traction. Pour ces essais, la période d’acquisition des images est de10 secondes.
L’un des buts que nous nous sommes fixé est donc en passe d’êtreatteint : le calcul du champ
de déplacements en temps réel est réalisable. Précisons qu’il reste, pour atteindre totalement cet
objectif, une étape de développement54 qui sort du cadre de ce travail.

3.5 Optimisation des paramètres

L’algorithme de calcul d’un vecteur déplacement étant défini, il reste à optimiser les para-
mètres entrant en jeu dans l’obtention des imagesspeckle. Les résultats présentés dans la littéra-
ture montrent que le matériau diffusant n’influe pas sur les résultats55. Les paramètres que nous

54. Renouvellement du matériel et développement des algorithmes en langage compilé pour WindowsTM 32 bits.
55. Tant que la rugosité de l’objet crée unspecklede contraste voisin de 1.
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FIG. 3.24 –Étapes de calcul d’un vecteur décalage.

testons sont :

– l’ouverture de l’objectif utilisé (en relation directe avec la dimension moyenne du grain ) ;

– l’éclairement moyen du capteur CCD ;

– le temps de pose de la caméra.

Pour effectuer cette optimisation, nous avons réalisé des mesures de champs de déplacements
issus d’un déplacement de corps rigide à la vitesse de déplacement maximale du mécanisme de
traction. Nous retenons cette fois-ci comme critères l’écart-type des champs de déplacements
mesurés et les erreurs commises par rapport au déplacement imposé. Ceci présente l’avantage
d’optimiser les paramètres à partir d’un faible nombre d’essais d’une part et en conditions expé-
rimentales d’autre part. Ces tests sont réalisés pour deux configurations de sous-images :

– 8×8 sous-images de taille128×128 pixels2 ;

– et16×16 sous-images de taille64×64 pixels2.

Il est souhaitable, lors de ces mesures, d’isoler chaque paramètre pour déterminer son in-
fluence indépendamment des autres. Lors d’une première série de mesures, nous modifiions le
gain de la caméra. Il s’est avéré rapidement que ce facteur constitue un quatrième paramètre. La
courbe d’erreur de la figure 3.25 exprime clairement ce fait.Il est nécessaire de travailler sans
modifier le gain de la caméra. Dans une seconde série de mesures, l’éclairement est contrôlé en
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FIG. 3.25 –Influence de la modification du gain.

intercalant un polariseur entre la diode laser et l’échantillon.

3.5.1 Nombre d’Ouverture de l’objectif

La dimension moyenne du grain despeckleest soumise aux conditions 3.4 et directement liée
au Nombre d’Ouverture de l’objectif par la relation 3.3. C’est pourquoi il s’agit d’un paramètre
fondamental.

Les courbes de la figure 3.26(a) ont été obtenues lors de la première série de mesures – donc
en agissant sur la correction de gain – pour9 sous-images de taille32×32 pixels2 saisies au-
tour de l’axe optique. Elles représentent l’influence du Nombre d’Ouverture sur l’erreur relative,
pour trois amplitudes de déplacement différentes. Nous avons précisé le rôle néfaste de la cor-
rection du gain de la caméra. Concernant cet essai, le gain de+0 dB correspond à l’ouverture
f/5,6. L’ouverturef/11 associée à un gain de+6 dB est la première combinaison qui vérifie la
condition 3.456 page 135. C’est aussi celle qui offre les meilleurs résultats mais les erreurs sont
trop faibles pour pouvoir trancher vraiment.

Nous représentons sur la figure 3.26(b) des courbes d’écarts-type en fonction du Nombre
d’Ouverture. Elles rendent compte de la dispersion sur l’ensemble des vecteurs déplacements
issus d’un déplacement de corps rigide lors de la seconde série de mesures57. Pour une sous-
image de dimension grande devant la dimension du grain, les résultats sont peu dispersés. Pour
une sous-image plus petite,F# doit être augmenté afin de diminuer la taille du grain.

Paradoxalement, l’écart-type ne semble pas être affecté pour une dimension moyenne du
grain ne vérifiant pas le critère de Shannon58. Précisons tout de même que les aberrations de

56.GT = 0,66 etλ = 830 nm doncS ≃ 18,5µm soit2,7 · T pourT = 6,8µm doncS > 2,4 · T .
57. En contrôlant l’éclairement à l’aide d’un polariseur.
58. Voir la condition 3.4 page 135.
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FIG. 3.26 –Influence du Nombre d’OuvertureF#.

l’objectif ne sont pas corrigées pour ces résultats59. On utilisera tout de même de préférence
l’ouverturef/11 durant les essais. Nous n’étudions pas ce point plus en détail mais on pourra
se référer aux travaux de Ogiwara et Ohtsubo où, de manière aussi étonnante, une précision
meilleure est obtenue pour des imagesspeckleaprès leur binarisation [147]. Pour mieux com-
prendre ces résultats, il serait nécessaire d’étudier de manière pointue le principe d’enregistre-
ment du signal au niveau du capteur CCD et de modéliser l’échantillonnage.

3.5.2 Éclairement moyen du capteur CCD

Les essais montrent que l’éclairement ne constitue pas un paramètre critique. Il n’intervient
que si le capteur est saturé et c’est surtout ce point qui doitfaire l’objet d’une attention particu-
lière.

3.5.3 Temps de pose de la caméra CCD

Le temps de pose est un paramètre important. En effet, lors d’un essai de traction, les images
sont saisies durant la déformation de l’éprouvette. Un temps de pose trop bref diminue l’intensité
dans l’image donc le rapport signal sur bruit ; un temps de pose trop long ne permet pas de
« figer » l’imagespeckle. Les temps de pose accessibles pour la caméra que nous utilisons60

sont :10, 20, 50, 100, 200 et500 ms. Dans le cas le plus défavorable61, le bougé de l’objet est de
0,1µm. Ceci est inférieur à la précision du calcul pour le grandissement que nous avons utilisé
expérimentalement. On remarque sur les courbes de la figure 3.27 que, dans ces conditions, il
faut éviter absolument les deux temps de pose les plus courts. On choisira de préférence100 ms
(voire200 ms si l’on effectue les essais à vitesse de traction faible).

59. Voir le paragraphe 3.6.
60. Caméra monochrome KodakTM MÉGAPLUS1320×1035 pixels2.
61. Vitesse de traction maximale et temps de pose le plus long.
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FIG. 3.27 –Influence du temps de pose de la caméra.

3.5.4 Bilan de l’optimisation des paramètres

Les études théoriques et les résultats de l’optimisation expérimentale laissent peu de liberté
dans les paramètres à adopter lors d’une campagne d’essais :

– gain de la caméra :+0 dB ;

– éclairement moyen : utiliser toute la dynamique du capteurCCD et éviter la saturation ;

– Nombre d’Ouverture :f/11 pour notre expérience (éventuellementf/16) ;

– temps de pose :100 ms ou200 ms.

On remarque que la plus faible dispersion obtenue pour un champ de vecteurs62, lorsque
tous les paramètres sont optimisés correctement, se situe vers0,03 pixel. Ceci correspond à une
précision d’environ±0,06 pixel dans l’image63 pour un vecteur décalage64, donc moins bonne
que la précision attendue.

Cette remarque nous amène à un résultat supplémentaire intéressant. Nous avons effectué la
précédente optimisation sur des champs de décalages de8×8 et16×16 sous-images. En étudiant
les résultats localement, on remarque une orientation des vecteurs en fonction de leur position
dans l’image. On peut l’observer sur la figure 3.28 qui représente un champ de déplacements65

issu d’un déplacement vertical de corps rigide.
L’orientation moyenne des vecteurs décalages dans l’imageest représentée par la figure

3.29(a). Les vecteurs situés dans les coins sont inclinés de±1,3o selon le coin considéré alors

62. Voir le paragraphe 3.5.1.
63. En considérant la précision comme étant égale à± deux fois l’écart-type.
64. Soit±0,6µm sur le vecteur déplacement en surface de l’échantillon pour le grandissement expérimental que

nous avons adopté lors des essais.
65. Chaque vecteur est représenté par un trait et par ses composantesωx (nombre supérieur) etωy (nombre

inférieur) en pixel.
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FIG. 3.28 –Champ de déplacements de corps rigide.

que les vecteurs situés sur les axes n’y sont pas. La figure 3.29(b) représente quant à elle l’écart
à la norme des vecteurs décalages en fonction de leur position dans l’image. On note une erreur
de+5% dans les coins. Ces deux éléments traduisent l’influence desaberrations du système op-
tique. Cet élément doit être pris en compte et fait en conséquence l’objet du paragraphe suivant.
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FIG. 3.29 –Effet de la distorsion sur le décalage mesuré.
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3.6 Prise en compte des aberrations du système optique

Les aberrations géométriques que nous avons mises en évidence se comportent comme un
biais systématique sur le décalage calculé en fonction de saposition dans l’image. Il est donc
intéressant de pouvoir les modéliser pour les corriger lorsdu calcul du vecteur déplacement
équivalent. L’observation d’un réseau de traits verticaux, puis d’un réseau de traits horizontaux,
confirme les erreurs mesurées sur un déplacement de corps rigide : il s’agit d’une distorsion en
coussinet66.

3.6.1 La distorsion en coussinet

On peut évaluer l’aberration géométrique d’un objectif parl’écart à l’approximation linéaire
suivante [148] :

∆xi
= xi −GT · xo (3.35)

∆xi
(m) : écart à l’approximation linéaire,

xo = xo + jyo (m) : coordonnées complexes d’un point dans l’objet,
GT : grandissement transversal,
xi = xi + jyi (m) : coordonnées complexes d’un point dans l’image.

Dans le cas d’une distorsion, en utilisant les coordonnées polaires, cet écart s’écrit :

∆xi
= C2100 · ro3 · exp(jθo) (3.36)

oùC2100 est le coefficient de distorsion à déterminer.
En combinant les relations 3.35 et 3.36 on aboutit au systèmesuivant :





xo = xi

(
1
GT
− C2100·ri2

GT
4

)

yo = yi

(
1
GT
− C2100·ri2

GT
4

) . (3.37)

Si on considère la manière de calculer le décalage image, on peut exprimer le déplacement objet :
[
ωxo = xto − xro
ωyo = yto − yro

(3.38)

où l’indice t fait référence à l’image témoin et l’indicer à l’image référence.
D’où l’on tire l’expression du déplacement :

[
ωxo =

ωxi

GT
+

C2100(xri ·rri
2−xti ·rti

2)

GT
4

ωyo =
ωyi

GT
+

C2100(yri ·rri
2−yti ·rti

2)

GT
4

. (3.39)

On peut ainsi calculer le vecteur déplacement dans chaque sous-image en estimant les coeffi-
cientsGT etC2100.

66. Lorsqu’un objet carré est filmé, son image apparaît courbée et prend la forme d’un coussinet. Cette distorsion
est opposée à la distorsion en barillet.
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3.6.2 Le grandissement transversalGT

Le grandissement transversal doit être mesuré, de façon simple, au début de chaque essai.
Nous utilisons pour ce faire une mire comportant trois disques transparents67 situés sur les som-
mets d’un triangle (Fig. 3.30). La distance physique entre le centre de symétrie de chaque disque

FIG. 3.30 –Mire d’étalonnage de la caméra CCD.

est connu. Nous mesurons son image, au dixième de pixel près,à l’aide d’un logiciel de trai-
tement d’image68. Cette technique présente deux avantages par rapport à la visualisation d’un
seul disque ou d’un réseau de trait :

– la mire n’a pas besoin d’être alignée précisément sur l’axede traction ;

– une mauvaise mise au point de l’image ne modifie pas les entraxes mesurés.

3.6.3 Le coefficient de distorsionC2100

Connaissant le grandissement transversal, on peut estimerle coefficient de distorsion en mo-
délisant la courbure de champ. Les franges de moiré de la figure 3.31 sont obtenues par moiré
multiplicatif entre un réseau de traits enregistré, et un réseau de même pas généré numérique-
ment. Elles nous donnent une indication sur l’écart entre l’image et l’axe optique69. Le centre des
noeuds correspond en outre à une distorsion suivant les axesx et y du pas du réseau (5 pixels).
Cette information ajoutée à la courbure des réseaux enregistrés nous permet de calculerC2100.

67. Il s’agit d’un masque de verre chromé du type de ceux utilisés en usinage chimique.
68. Nous pourrions aussi bien effectuer cet étalonnage à l’aide du calcul par Régression.
69. Les images obtenues ne sont pas centrées sur l’axe optique. En effet, comme pour la Partie I, nous n’utilisons

suivant la direction horizontale que1024 pixels sur les1320 pixels disponibles sur le capteur CCD.
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(a) le réseau est placé horizontalement (b) le réseau est placé verticalement

FIG. 3.31 –Franges de moiré entre un réseau enregistré et un réseau numérique.

La modélisation des erreurs expérimentales commises sur lemodule et sur l’orientation d’un
déplacement de corps rigide vertical est représentée par lafigure 3.32. Nous obtenons une allure
en parfait accord avec les résultats expérimentaux présentés sur la figure 3.29.
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FIG. 3.32 –Modélisation de l’effet de la distorsion sur le décalage mesuré.

Ces résultats ont été obtenus avec un zoom macro de focale18 mm à108 mm que nous uti-
lisons dans ses plus forts grossissements. Dans cette configuration, le coefficient de distorsion
mesuré estC2100 = 240. Notons que nous avons aussi utilisé pour les essais un objectif télécen-
trique de bien meilleure qualité. Nous mesurons, pour ce dernier, un coefficientC2100 = 110.
Ceci correspond tout à fait à la distorsion de2% en périphérie donnée par le constructeur.
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3.7 Bilan du chapitre 3

Une méthode de mesure du champ de déplacements dans le plan, dite de Régression sur
la Phase, a été développée. Elle semble donner de meilleurs résultats que les méthodes clas-
siques d’Intercorrélation et de Double TFD, particulièrement en ce qui concerne des décalages
du speckleimage inférieurs à la taille du pixel CCD. Nous estimons la précision d’un vecteur
déplacement à±0,03 pixel après correction des aberrations. Pour prétendre à cette précision,
l’optimisation des différents paramètres doit être réalisée avec soin. Le prochain chapitre a pour
but de tester le mécanisme de traction associé à la mesure du champ de déplacements dans le
plan via des essais réels de traction.
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Chapitre 4

Validation expérimentale du banc d’essai

La méthode de mesure du champ de déplacements permet d’effectuer plusieurs degrés d’ana-
lyse des résultats. On verra que les différentes étapes de cette analyse sont nécessaires pour
exploiter correctement les données expérimentales.

Les premiers résultats disponibles sont les champs de déplacements en tant que tels. Ils
permettent dans un premier temps de visualiser le comportement des échantillons et le bon
déroulement du calcul des vecteurs déplacements.

La seconde phase consiste à calculer les déformations dans le plan. Quelques critères de va-
lidité des vecteurs déplacements sont définis et vont permettre de ne pas considérer des données
non significatives dans le calcul des déformations.

Finalement, par l’analyse des courbescontraintes enx / déformations enx et déformations
eny / déformations enx, on est en mesure de déterminer le module d’Young puis le coefficient
de Poisson du matériau. Les résultats obtenus sur film de cuivre électrodéposé et sur film de
silicium monocristallin montrent un fois de plus qu’il n’est pas aisé de réaliser un essai de
traction convenable sur des films minces.

4.1 Les champs de déplacements

Les premiers résultats intéressants, offerts par la technique adoptée, sont les champs de dé-
placements relatifs en surface de l’échantillon. On peut par leur visualisation suivre la mise en
place du film de traction au cours du chargement. Ils permettent également la détection d’un dé-
faut localisé de l’éprouvette... Trois résultats expérimentaux vont nous permettre de commenter
ces remarques.

Les champs de vecteurs1 de la figure 4.1 montrent l’effet de la mise en place de l’éprouvette
dans son plan. Il s’agit d’une éprouvette ayant subi plusieurs charges et décharges successives2

de contrainte supérieure à la limite élastique du matériau.Elle est par conséquent fortement
écrouie et présente dans son état initial – comme le montre lafigure 4.1(a) – une courbure si-

1. Chaque vecteur est représenté par un trait.
2. Lors d’une période de réglages.
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MORS SUPÉRIEUR

MORS INFÉRIEUR

POSITION INITIALE

POSITION2

POSITION3

ÉPROUVETTE
TENDUE

(a) mise en place de l’éprouvette (b) premier champ calculé

(c) second champ calculé (d) troisième champ calculé

FIG. 4.1 –Résultat 1 : éprouvette initialement non tendue.

gnificative. Les champs de vecteurs sont obtenus durant la phase de positionnement. Le champ
représenté par la figure 4.1(b) caractérise le déplacement de l’éprouvette de la position initiale à
la position2. Les champs des figures 4.1(c) et 4.1(d) caractérisent respectivement le déplacement
de la position2 à la position3 puis de la position3 à la position tendue. Les champs obtenus par
la suite sont typiques d’un essai de traction3. On met ici en évidence les erreurs commises, sur

3. Un exemple est donnée par la figure 4.4.
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le calcul des vecteurs déplacement dans le plan, lorsque le déplacement de l’objet est tridimen-
sionnel. La relation 3.5 page 137 étant une simplification del’expression générale du décalage
du speckleen fonction du déplacement de la surface objet, les composantesωx etωy calculées
sont erronées. Elles traduisent principalement le déplacement hors-plan de l’éprouvette lors de
sa tension. Deux hypothèses simplificatrices permettant d’obtenir la relation 3.6 page 137 ont
été violées :

– le déplacement objet local doit être plan ;

– ce déplacement doit se situer dans la zone de mise au point del’objectif.

La figure 4.2(b) présente un autre champ de déplacements4 intéressant obtenu pour une

(a) image de l’éprouvette froissée (b) champ de déplacements calculé

FIG. 4.2 –Résultat 2 : présence d’un défaut sur un bord de l’éprouvette.

charge de18 N sur un échantillon de cuivre d’épaisseur18µm. L’éprouvette de traction com-
porte un pli, visible à l’oeil, sur son côté supérieur droit (Photo. 4.2(a)). Ce défaut a provoqué
une déformation locale irréversible sur l’échantillon. Lors de la traction, elle agit de manière non
négligeable sur le champ de déplacements en décalant la ligne neutre5 vers le bord gauche.

Enfin, outre la détection d’un défaut, l’étude du champ de déplacements peut permettre
l’étude de cas singuliers (fissures, échantillon perforé... ). Nous présentons, sur la figure 4.3,
le cas d’une éprouvette de cuivre d’épaisseur18µm dans laquelle nous avons réalisé un poin-
çonnage circulaire. Le champ de déplacements obtenu est significatif6. Il correspond ici à une
décharge de23 N à10 N.

4. Les composantesωx etωy sont données enµm.
5. On appellera « ligne neutre » l’ensemble des points de l’éprouvette qui ne subissent pas de déplacement

suivanty durant la traction (voir le paramétrage sur la figure 2.1 en page 122).
6. Les vecteurs situés sur le diamètre horizontal du trou sont inclinés car le mors inférieur est fixe.
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FIG. 4.3 –Résultat 3 : champ de déplacements d’une éprouvette percée.

En conclusion, il est important pour chaque essai de visionner les champs de déplacements.
Outre la détection de défaut, ceci permet de ne pas prendre encompte les résultats obtenus tant
que l’échantillon n’est pas correctement positionné. C’est l’un des avantages d’une extensomé-
trie locale par mesure du champ de déplacements sur une extensométrie par jauges de déforma-
tion et sur une extensométrie globale. L’addition des champs de déplacements retenus permet de
suivre l’évolution des vecteurs déplacements absolus, de l’instant initial à l’instant final. Nous
avons pu suivre par exemple, dans le cas du second résultat expérimental présenté, le centrage
de la ligne neutre au fur et à mesure de l’écrouissage7.

La figure 4.4 représente un champ de déplacements absolus8 obtenu pour une éprouvette de
cuivre en traction9. C’est de ce type de champs de déplacements que l’on va tirer l’évolution des
déformations dans le plan.

7. Le défaut devenant de moins en moins singulier lorsque tout l’échantillon entre en plasticité.
8. Sur cette représentation, les vecteurs supérieurs sont tronqués. Leurs coordonnées sont données enµm.
9. Épaisseur70µm, charge112 N.
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x

y

FIG. 4.4 –Champ de déplacements typique d’une éprouvette de traction.

4.2 Les déformations dans le plan

Le tenseur des déformations, dans le cas de la traction d’un film mince, a été explicité au
chapitre 2 page 121. Pour un matériau homogène et isotrope, il semble facile de calculer les
élongations unitaires suivant les directionsx et y à partir des champs de déplacements. Un
champ denx×ny vecteurs offre respectivementny · C2

nx
etnx · C2

ny
combinaisons de calcul de

εxx et εyy.
On pourra éliminer certaines de ces combinaisons suite à l’observation des champs de dé-

placements. Deux critères importants ont été définis :

1. les colonnes10 trop proches d’un bord libre et les lignes inférieures et supérieures peuvent
être ignorées11 ;

2. lorsque le gradient de déplacement moyen suivanty entre deux colonnes de vecteurs est
inférieur à la précision que l’on peut obtenir sur chaqueωy, la déformation calculée entre
ces deux colonnes ne doit pas être prise en compte, nous définissons un « intervalle de

10. On entend par « colonne » et « ligne » les colonnes et les lignes de vecteurs au sens matriciel.
11. Présence de défauts, zone utile non homogène...
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sécurité » pour respecter ce critère12.

Il reste finalement(nx− nl) ·C2
(ny−nc−ns)

valeurs suivanty dont la moyenne correspond àεyy et
(ny − nc) · C2

(nx−nl)
valeurs suivantx dont la moyenne correspond àεxx,

avecnx : nombre de vecteurs suivantx,
nl : nombre de lignes éliminées à cause de la présence d’un défaut,
ny : nombre de vecteurs suivanty,
nc : nombre de colonnes éliminées à cause de la présence d’un défaut ou d’un bord libre,
ns : intervalle de sécurité13.

Les tests effectués prouvent l’importance de ces précautions.

Concernant le premier critère, la figure 4.5 montre l’évolution des déformations issues d’un
essai de traction lorsqu’on élimine les colonnes latérales. Cette évolution est représentée d’une
part pour une éprouvette sans défaut et d’autre part pour l’éprouvette comportant un pli14. Pour
l’éprouvette sans défaut, supprimer les deux ou les quatre colonnes latérales ne modifie pas
de façon significative la valeur des déformations calculées15. Pour l’éprouvette contenant le
défaut, les résultats bruts offrent une différence non négligeable avec les autres. Dans ce cas, la
suppression des colonnes latérales réduit la zone utile mais donne un calcul des déformations
plus fiable.

Concernant le second critère, un intervalle de sécurité trop faible suivanty génère des valeurs
deεyy positives16. La valeur moyenne en est légèrement affectée. Les courbes de la figure 4.6
sont issues de trois champs de déplacements successifs. Elles montrent une convergence des
déformations lorsque l’intervalle de sécurité augmente. La dispersion des déformations calculées
est encore plus sensible à ce paramètre. Les courbes de la figure 4.7 montrent en effet une nette
diminution de l’écart-type lorsqu’on augmente l’intervalle de sécurité.

Finalement, nous sommes en mesure de calculer l’évolution des déformations dans le plan
avec une assez bonne fiabilité. On choisira, lors du traitement des résultats, un intervalle de sécu-
rité offrant des écarts-type s’étendant de50 % de la déformation pour les faibles amplitudes17 à
5 % pour les déformations plus importantes (Fig. 4.7(b)). La mesure du champ de déplacements
dans les essais de traction sur silicium montrent une sensibilité aux déformations meilleure que
1 · 10−4. À titre de comparaison, Bruck et al., via une mesure directede la déformation18 par un
algorithme original de calcul de corrélation, atteignaient il y a dix ans une sensibilité1 · 10−2

[149].

12. Par exemple, si la différence de déplacement moyenne entre deux colonnes contiguës est inférieure à0,3µm,
le calcul deεyy sera réalisé entre toutes colonnes éloignées deux à deux d’au moins deux colonnes.

13. Il sera exprimé par la suite en pixel plutôt qu’en nombre de colonne.
14. Présentée au paragraphe précédent.
15. Hormis à la fin du test, lors de la décharge complète du film,celui-ci pouvant éventuellement se déplacer hors

du plan initial.
16. Alors que tout matériau isotrope courant présente, soustraction, une contraction suivanty donc unεyy négatif.
17. De l’ordre de2 · 10−4.
18. Sans calcul du champ de déplacements.
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FIG. 4.5 –Évolution deεyy et εxx lorsque l’on élimine les colonnes latérales.

4.3 Validation sur matériau ductile : le cuivre électrodéposé

Les échantillons de cuivre électrodéposé présentés au chapitre 2.2.3 ont fait l’objet de deux
campagnes d’essais. Les éprouvettes ont une largeur de10 mm et une longueur utile de35 mm.
Des calculs par Éléments Finis montrent que, dans cette configuration19, la partie centrale est
homogène sur une largeur de8 mm et sur une hauteur de12 mm. Or, l’objectif télécentrique que

19. Et pour une épaisseur de70µm.
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FIG. 4.6 –Évolution deεyy etεxx lorsque l’on prend en compte le gradient de déplacement.
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FIG. 4.7 –Dispersion des déformations pour différents intervalles de sécurité.

nous utilisons couvre justement une surface de8×8 mm2 sur l’objet pour1024×1024 pixels2 sur le
capteur CCD. Tous les vecteurs sont donc pris en compte dans le calcul des déformations20. Les
gradients de déplacement que nous observons permettent d’adopter un intervalle de sécurité21 de
256 pixels. La rugosité des échantillons permet de ne pas pulvériser de poudre sur l’échantillon.

4.3.1 Courbesσxx/εxx - Module d’Young E

La saisie et la conversionanalogique-numériquede l’effort de traction à chaque acquisi-
tion permet d’obtenir l’évolution de la contrainte axialeσxx au cours de l’essai. Nous négli-
geons les variations de section de l’éprouvette et émettonsl’hypothèse que celle-ci ne subit
pas de striction dans la phase qui nous intéresse. On est alors en mesure de tracer les courbes

20. Tant que l’éprouvette ne présente pas de défaut.
21. Les courbes de la figure 4.7 sont issues de ces essais.
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contrainte/déformationsuivant l’axe de traction.
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FIG. 4.8 –Exemple de courbeσxx/εxx expérimentale.

La première campagne d’essais concerne quatre échantillons d’épaisseur70µm. Le charge-
ment a été effectué à la vitesse de traction maximale22. À cette vitesse, le calcul des champs
de déplacements est différé23. La capacité de stockage de notre système informatique limitant
à 20 le nombre d’acquisitions, la séquence de traction ne comporte qu’une montée en charge.
Les résultats obtenus sont typiques d’un essai d’écrouissage par traction uniaxiale (Fig. 4.8). On
distingue nettement une zone linéaire élastique et une zoneplastique non linéaire. On en tire le
module d’Young24, E, et la limite élastique du matériau non écroui,Y0. La superposition des
courbes concernant cette première campagne d’essais montre une assez bonne reproductibilité
des résultats (Fig. 4.9).

Une seconde campagne d’essais a été réalisée, en temps réel25, sur des échantillons de18µm
d’épaisseur. La séquence d’essais comporte cette fois-ci2 cyclescharge-déchargesans palier.

22.Vt = 135µm ·min−1 soit
◦
εxx≃ 6,4 · 10−5 s−1.

23. Il est effectué après stockage des images.
24. Qui n’est autre que la pente de la partie linéaire, calculée par moindres carrés.

25. Donc à une vitesse bien inférieure :Vt ≃ 5µm ·min−1 soit
◦
εxx≃ 2,4 · 10−6 s−1.
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FIG. 4.9 –Reproductibilité de la première campagne d’essais.

La figure 4.10 représente une courbeeffort/déplacementobtenue par voie analogique sur une
table traçante, et une courbecontrainte/déformationobtenue par reconstitution numérique via le
champ de déplacements. On comprend l’intérêt d’effectuer une décharge. La zone élastique est
plus étendue après écrouissage, ce qui permet de calculer lemodule d’Young avec une meilleure
précision26 dans les zones de charge et de décharge élastique.

Quelques précautions sont tout de même à prendre dans le tracé et la lecture des courbes
contrainte/déformationobtenues numériquement :

– l’origine des déformations est inconnue27 ;

– les dernières acquisitions d’une montée en charge (ou d’une descente) ne correspondent
pas à la fin de la montée28 (ou de la descente).

26. Pour un matériau à faible limite élastique initiale, telque le cuivre, il n’est jamais facile de mesurer le module
d’Young à la première montée en charge.

27. En effet, la première acquisition retenue sert de référence (§4.1) et ne correspond jamais à un état de charge-
ment nul puisque l’éprouvette doit être suffisamment tenduepour obtenir une imagespecklevalable.

28. Le calcul du dernier champ de déplacements de la montée (ou de la descente) est effectué avant le changement
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FIG. 4.10 –Comparaison des résultats analogiques et numériques.

Les reconstitutions numériques sont conformes aux courbesanalogiques. Ce qui validea
priori le banc d’essai. La superposition des deux courbes29 (Fig. 4.11) permet de faire une
remarque intéressante : les pentes relatives aux domaines linéaires sont plus raides dans le cas
des résultats numériques que dans celui des résultats analogiques. C’est un autre avantage d’une
extensométrie locale sur une extensométrie globale. En effet, dans les systèmes classiques de
traction sur échantillon massif, la non « rigidité parfaite» du système de traction conduit à une
valeur de module plus faible. Cette remarque prend tout son sens dans les essais de traction sur
silicium présentés en cloture à ce mémoire où le module d’Young mesuré par tracé analogique
est purement non significatif. Par contre, dans une extensométrie locale, cette souplesse parasite
n’entre pas en jeu dans le calcul des champs de déplacements.

4.3.2 Courbesεyy/εxx - Coefficient de Poissonν

Outre la mesure du module d’Young, il est intéressant de pouvoir obtenir le coefficient de
Poisson,ν. Le calcul des déformations permet en effet, à partir des courbesεyy/εxx, d’estimer
celui-ci. Un exemple de courbe30 contrainte/déformationqui comporte la déformation suivant
y est représenté sur la figure 4.12. On remarquede visudans la zone élastique une déformation

de sens.
29. Après conversion des unités de la courbe analogique.
30. Correspondant à l’essai présenté sur la figure 4.8.
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FIG. 4.11 –Superposition des courbes analogiques et numériques.

axiale plus importante que la déformation transversale. Cerésultat est typique d’un essai de
traction uniaxiale.

La figure 4.13 permet de représenter le rapport des déformations. Une première pente carac-
térisant la zone élastique puis une seconde pente caractérisant la zone plastique sont nettement
identifiable. On en déduit respectivement le coefficient de Poisson élastique,νe, et le coefficient
de Poisson plastique,νp. La figure 4.14 représente les déformations en fonction de lacontrainte
axiale pour l’essai faisant l’objet de la figure 4.10. Le rapport des déformations est donné par la
figure 4.15. Ce type d’essai – avec plusieurscharge-décharge– permet d’estimer le coefficient
de Poisson à chaque montée et descente. Les changements de pente entre les domaines élastique
et plastique sont identifiés de manière remarquable31. On observe une détente du film au voisi-
nage deσxx = 0 qui, via le déplacement hors-plan, se traduit par quelques points faux en fin de
décharge.

L’évolution des déformations encadrées par l’écart-type32 laisse entrevoir un autre résultat
intéressant (Fig. 4.16). Nous observons un accroissement de la dispersion dès que l’éprouvette
entre en décharge. En effet, en traçant la dispersion en fonction des déformations, on remarque

31. Il est difficile d’obtenir de tels tracés avec les méthodes extensométriques habituelles.
32. Rappelons que les déformations sont calculées par moyenne statistique de plusieurs valeurs.
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FIG. 4.13 –Exemple de courbeεyy/εxx expérimentale.

qu’elle atteint une valeur maximale au niveau de charge le plus bas33 puis diminue ensuite (Fig.
4.17). Lorsque l’éprouvette a atteint son niveau de chargement d’avant décharge, le niveau de
dispersion retrouve une valeur sensiblement égale à celle mesurée avant décharge.

33. Environ17% de la déformation pour l’exemple présenté.
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FIG. 4.14 –Exemple de courbecontrainte/déformationexpérimentale.
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FIG. 4.15 –Courbeεyy/εxx pour 2 cyclescharge-décharge.

À l’heure de la rédaction, nous ne proposons pas d’interprétation à ce phénomène. Les
champs de déplacements subissent assurément une perte d’homogénéité dans les zones élas-
tiques. Ceci peut traduire une caractéristique intrinsèque du matériau ou être lié à une perte de
corrélation des imagesspeckle. Une étude en détail des champs de déplacements serait néces-
saire pour conclure sur ce point.



4.3. VALIDATION SUR MATÉRIAU DUCTILE : LE CUIVRE ÉLECTRODÉPOSÉ 185

-0,006

-0,004

-0,002

0

0,002

0,004

0,006

0,008

0 20 40 60 80 100 120

εyy

εxx

numéro de l’acquisition
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FIG. 4.17 –Dispersion des déformations pour 2 cyclescharge-décharge.

4.3.3 Précision des mesures

Comme pour les analyses de forme de la première partie, nous nous appliquons à encadrer
les résultats obtenus. Pour certains paramètres, l’estimation de l’incertitude doit être réactualisée
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à chaque campagne d’essais34.
Les incertitudes sont obtenues soit par étude statistique sur un échantillon de valeurs35, soit

par étude statistique des écarts à une droite de régression par moindres carrés36, soit par diffé-
renciation37 ou soit par estimation visuelle38. Dans tous les cas, la valeur recherchée a95 % de
chances d’être comprise entre la valeur calculée plus ou moins son incertitude.

Concernant les essais sur le cuivre, on peut retenir les valeurs suivantes39 :
– déplacement :∆ωx = ∆ωy = 0,3µm sur chaque vecteur déplacement ;
– déformations : l’incertitude est non linéaire, elle passede∆εyy/εyy = ∆εxx/εxx = 100 %

de la déformation pour les très faibles amplitudes à35 % dans les zones de décharge puis
atteint10 % pour les déformations importantes (Fig. 4.17) ;

– coefficient de Poisson :0,01 ≤ ∆νe ≤ 0,13 et0,01 ≤ ∆νp ≤ 0,08 ;
– effort de traction : l’incertitude est non linéaire40, on peut noter sur la figure 4.18 que

∆Ft
Ft

(%)

Ft (N)

0
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7

−3 17 37 57 77 97

FIG. 4.18 –Incertitude sur la force.

∆Ft/Ft converge vers0,04 %41 ;
– limite élastique :∆Y0/Y0 = 10 % ;

34. L’incertitude sur les déformations dépend par exemple des gradients de déplacements observés, donc des
caractéristiques du matériau.

35. Cas des déplacements et des déformations...
36. Cas du module d’Young, du coefficient de Poisson, de l’étalonnage du capteur de force et de l’étalonnage du

capteur de déplacement.
37. Cas de l’effort de traction et de la contrainte axiale parexemple...
38. Cas de la limite élastique et des pentes mesurées sur les courbes analogiques.
39. Voir tableau 4.1.
40. Elle prend en compte l’incertitude sur la tension de sortie du capteur de force, l’incertitude sur la sortie

analogique de l’afficheur et l’incertitude sur la conversion analogique-numérique.
41. Incertitude obtenue pour100 N à pleine échelle de la conversionanalogique-numérique.
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– module d’Young :1 GPa≤ ∆E ≤ 19 GPa.

4.3.4 Résultats numériques

Les spécificités des films minces font qu’il faut prendre de nombreuses précautions pour réa-
liser correctement un essai de traction. Pour preuve, en deux campagnes d’essais, nous n’avons
pu tester avec succès que10 échantillons :

– 5 éprouvettes d’épaisseur70µm (dont une rayée en surface) ;
– 1 éprouvette d’épaisseur35µm (rayée en surface) ;

– 4 éprouvettes d’épaisseur18µm (dont deux comportant un pli).
Le reste des éprouvettes fabriquées – une dizaine – a été soitutilisé pour la mise au point du
banc d’essai, soit détérioré avant de pouvoir effectuer un essai. Nous reportons tous les résultats
dans le tableau 4.1 page suivante.

Le nombre d’échantillons de chaque épaisseur est insuffisant pour observer une éventuelle
influence de celle-ci sur les propriétés mécaniques. Nous notons toutefois une plus grande sen-
sibilité à l’écrouissage cinématique pour les faibles épaisseurs42 (Fig. 4.19). En effet, la seconde
montée en charge se superpose parfaitement à la décharge pour les éprouvettes d’épaisseur
70µm ; alors que pour les éprouvettes d’épaisseur35µm et18µm, la zone linéaire est presque
inexistante43.

L’influence des défauts44 est assez faible. Nous avons su tirer bénéfice des critères decalcul
des déformations. L’éprouvette No 7, qui possède un pli vertical sur le côté droit, constitue un
bon exemple. La figure 4.20(a) permet de suivre l’influence dupli sur le rapport des déformations
– donc sur le coefficient de Poisson – en fonction du premier critère45. Il en est de même sur la
figure 4.20(b) qui représente les courbescontrainte/déformationrespectives.

La prise en compte de tous les champs de déplacements et de toutes les colonnes aboutit aux
courbes foncées. Il est impossible d’en extraire des valeurs représentatives.

42. Ce point est confirmé par les tracés analogiques.
43. Notons que les courbes 4.19(a), 4.19(b) et 4.19(c) ont lamême échelle.
44. Rayures, plis, etc...
45. Voir le paragraphe 4.2 page 175.
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TAB. 4.1 –Résultats de l’essai de traction sur films minces de cuivre.
Séquence Une montée en charge 2 cyclescharge-décharge

Épaisseur 70µm 35µm 18µm
No 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Rayure ♦ ♦
Pli ♦ ♦

Y0 (MPa) 90±10 80±10 97±10 95±10 95±10 62±10 80±10 85±10 100±10

E (GPa) 96±3 106±3 95±1 91±4 100±4 101±6 119±14 94±11 82±7

E′ (GPa) 106±4 97±11 97 106±1 105±15 96±4

E′′ (GPa) 98±1 89±1 84±1 96±3 97±17 115±8 107±19 99±6

E′′′ (GPa) 95±4 102±18 99±6 107±2 107±11 99±3

ν 0,33±0,08 0,37±0,09 0,46±0,01 0,37±0,01 0,44±0,03

ν ′e 0,41±0,01 0,52±0,1 0,43 0,44±0,01 0,32±0,08 0,44±0,13

ν ′′e 0,44±0,1 0,61±0,04 0,45±0,02 0,47±0,01 0,35±0,07 0,52±0,01

νp 0,62±0,01 0,62±0,01 0,66±0,01 0,64±0,01 0,61±0,05 0,61±0,04 0,70±0,01 0,62±0,01 0,61±0,06 0,64±0,04

RÉSULTATS TIRÉS DU CALCUL NUMÉRIQUE

Y0 (MPa) 52±10 57±10 73±10 54±10 73±10 49±10

E (GPa) 75±10 65±10 81±10 91±10 85±10 89±10

E′′ (GPa) 79±10 75±10 102±10 102±10 98±10 98±10

RÉSULTATS TIRÉS DES MESURES SUR LES COURBES ANALOGIQUES
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FIG. 4.19 –Influence de l’épaisseur de l’échantillon.

Lorsque l’on prend en compte le premier critère, l’élimination des colonnes latérales permet
d’obtenir les courbes claires. La zone comportant le défautsemble écartée. Il est, cette fois-ci,
possible de mesurerν etE. Un problème subsiste tout de même au niveau de l’origine. Cesont
les premiers champs de déplacements calculés qui sont en cause46.

46. L’éprouvette n’est pas suffisamment tendue.
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FIG. 4.20 –Utilisation du 1er critère pour réduire l’influence d’un pli.

Les dernières courbes représentent le résultat final. Les deux premiers champs de déplace-
ments ont été écartés. Il ne s’agit pas purement d’une translation des courbes claires car chaque
champ de déplacements intervient en aval dans le calcul des déformations47.

On bénéficie désormais de deux éléments pour détecter un défaut :
– la visualisation des champs de déplacements ;
– l’étude des courbescontrainte/déformation.
Pour une éprouvette présentant ce type de défaut, les résultats sont – toutes précautions prises

– assez proches des valeurs moyennes. Le coefficient de Poisson reste toutefois trop élevé. Le
module d’Young est assez mal évalué pour la première montée en charge. Il semble donc primor-
dial pour des matériaux à faible limite élastique d’effectuer plusieurs cyclescharge-décharge.

Nous obtenons finalement les valeurs moyennes suivantes :
1. En incluant les éprouvettes ayant un défaut :

– limite élastiqueY0 = 87±24 MPa ;

– module d’YoungE = 100±8 GPa ;

– coefficient de Poisson élastiqueνe = 0,43±0,07 ;

– coefficient de Poisson plastiqueνp = 0,63±0,06 .

2. En écartant les éprouvettes ayant un défaut :

– limite élastiqueY0 = 90±7 MPa ;

47. Voir le paragraphe 4.1.
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– module d’YoungE = 101±10 GPa ;

– coefficient de Poisson élastiqueνe = 0,40±0,06 ;

– coefficient de Poisson plastiqueνp = 0,63±0,02 .

4.3.5 Essais de nano-indentation

Des essais de nano-indentation – identiques à ceux présentés au chapitre 7 de la partie I – ont
été effectués sur un échantillon de cuivre d’épaisseur70µm48. La technique utilisée est celle de
la rigidité continue. Nous cherchons par ces essais à confirmer ou à infirmer les résultats obtenus
en traction.
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FIG. 4.21 –Essais de nano-indentation sur éprouvette d’épaisseur70µm.

La figure 4.21 présente l’évolution du module d’Young,E, et de la dureté,HB, avec la
profondeur d’indentation. Les petits points représententles résultats issus d’une expérience et les
gros points associés aux barres d’erreur la moyenne des valeurs obtenues sur cinq indentations.
L’importance de ces incertitudes est directement liée à l’état de surface assez médiocre des
échantillons.

Contrairement aux indentations réalisées sur les films de polyimide, on observe queE dé-
croît avec la profondeur d’indentation. Le film est collé49 sur un porte échantillon en aluminium.
Les colles possèdent un faible module d’élasticité, on mesure donc la rigidité globale du film,
de la colle et du porte échantillon. Dans ces conditions, comme pour les essais d’indentation
sur les films de polyimide, on accède aux propres propriétés du cuivre lorsque la profondeur
d’indentation tend vers zéro.

48. Ces essais ont été effectués par Patrick Delobelle, L.M.A.R.C.
49. Colle cyanolite.
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Les valeurs ainsi mesurées sont :

E = 110±12 GPa
HB = 1,7± 0,3 GPa

.

La valeur du module d’Young corrobore donc celle obtenue parl’essai de traction.
Nous proposons aussi de comparer l’essai de traction à l’essai de nano-indentation en ce qui

concerne la partie inélastique de la déformation. En effet,les courbes de traction peuvent être
ajustées à l’aide d’un modèle analytique simple. Il est alors possible avec ce modèle, et par la
technique des Éléments Finis, de modéliser la séquence de chargement de nano-indentation. Les
résultats numériques obtenus peuvent ainsi être comparés aux résultats expérimentaux.

En considérant le matériau isotrope et suivant une loi à écrouissage isotrope, on écrit la loi
de comportement, en notation indicée, sous la forme50 :

dεTij = dεeij + dεpij (4.1)

avecεTij : déformations totales,
εeij : déformations élastiques,
εpij : déformations plastiques.

La composante élastique s’écrit51 :

dεeij =
1 + V

E
dσij −

V

E
δijdσkk (4.2)

avecεeij : déformations élastiques,
V : coefficient de Poisson,
E (Pa) : module d’Young,
σij (Pa) : contraintes,
δij : symbole de Kronecker52,
σkk (Pa) :σ11 + σ22 + σ33.

La composante plastique s’écrit :

dεpij = dλ ∂f
∂σij

= 3
2
dλ

Sij

J2(σ)

f = J2(σ)− R− Y0

dR = b(Q−R)dεp
; (4.3)

dans cette formulation :
– dλ est le multiplicateur plastique égal à la déformation plastique cumulée au sens de Von

Mises :dεp = (2
3
εpijε

p
ij)

1/2 = H(f) dJ2(R)

dR/dεp = H(f) dJ2(R)
b(Q−R)

oùH(f) est la fonction d’Hea-
viside ;

50. Forme classique d’écrouissage isotrope [150].
51. Voir la relation 1.2 page 119.
52.δij = 0 si i 6= j, δij = 1 si i = j.
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– J2(σ) = (3
2
SijSij)

1/2 est la contrainte équivalente au sens de Von Mises ;

– R est la variable scalaire d’écrouissage ;

– Y0 est la limite d’élasticité initiale ;

– Sij = σij − (δij/3)σkk sont les composantes du déviateur des contraintes.

Ce modèle comporte trois paramètres ajustablesY0, b etQ,E etν étant connus. La valeurQ
représente l’état asymptotique de l’écrouissage.

Si la courbe moyenne d’écrouissage issue de l’ensemble des courbes expérimentales de la
figure 4.9 page 180 est ajustée par ce modèle on peut proposer le jeu de paramètres suivant :

E = 110 GPa
ν = 0,3
R = 80 MPa
b = 290
Q = 230 MPa

.

(a) maillage Éléments Finis du poinçon et du film
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FIG. 4.22 –Simulation d’un essai de nano-indentation par Éléments Finis.

En réalisant, par la méthode des Éléments Finis, la modélisation de l’essai d’indentation avec
ce même jeu de paramètres, on peut calculer la courbeeffort/déplacementrelative à l’indenteur.
Un exemple de maillage utilisé est représenté dans un état dedécharge53 sur la figure 4.22(a).
Le résultat numérique est reporté sur la figure 4.22(b) par les étoiles. Les résultats expérimen-
taux sont aussi représentés et associés à leur dispersion. On remarque un bon accord entre la
simulation et l’essai lui-même.

Ce résultat tend à montrer que le jeu de coefficients déterminé par l’essai de traction est cor-
recte, d’où la validationa posteriorides courbes d’écrouissage obtenues par l’essai de traction.

53. La simulation comporte une charge puis une décharge.
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Cependant, on doit noter que les simulations numériques parÉléments Finis sont peu sensibles
aux valeurs deE et ν. Les deux grandeurs influençant fortement les résultats sont la limite
d’élasticité,Y0, et la valeur asymptotique,Q, c’est à dire les deux paramètres relatifs à l’écrouis-
sage. Ceci confirme les conclusions que nous avons tirées à partir de l’essai de flexion sur des
poutres de nickel électrodéposé [151].

4.3.6 Bilan des essais effectués sur matériau ductile

Les essais de nano-indentation effectués en adoptant la technique de rigidité continue condui-
sent à :

E = 110±12 GPa .

Cette valeur de module est cohérente avec celle obtenue par essais de traction54 :

E = 101±10 GPa .

Pour le cuivre volumique, on trouve dans la littérature :

110 ≤ E (GPa)≤ 140
νe ≃ 0,35

.

Les coefficients de Poisson que nous mesurons en traction uniaxiale sont :

νe = 0,40±0,06

νp = 0,63±0,02 .

Au laboratoire, ces coefficients ne peuvent être confrontés– à l’heure actuelle – à d’autres
essais expérimentaux. Ils sonta priori trop élevés pour un matériau isotrope, on s’attend plutôt
à νe ≃ 0,33, valeur courante pour les matériaux isotropes, et àνp ≃ 0,5 compte tenu de l’hypo-
thèse d’incompressibilité dans le domaine plastique. Notons que par opposition à ces résultats, à
l’aide d’une méthode de diffraction sur grilles imprimées par photolithographie, une équipe de
recherche a mesuré des coefficients de Poisson inférieurs aux valeurs attendues [152].

Notons simplement que nous n’avons pas de connaissances précises sur les caractéristiques
mécanique du matériau testé55. Notons aussi que le calcul des déformations est très sensible à la
qualité des éprouvettes, ce qui conditionne fortement la mesure des coefficients de Poisson. Des
calcul par la méthode des Éléments Finis ont par ailleurs étéeffectués pour vérifier l’influence
d’un mauvais alignement de l’éprouvette sur l’axe de traction. Pour un écart d’alignement de2o,
les déformations sont homogènes sur toute la surface d’observation, la mesure du coefficient de
Poisson est donc peu sensible à un éventuel écart d’alignement.

54. Les essais de nano-indentation conduisent fréquemmentà des modules trop élevés du fait de la mesure en
surface.

55. Il est électrodéposé et peut donc présenter une certaineforme d’anisotropie.
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La conclusion la plus honnête que nous puissions offrir est qu’une campagne d’essais de
traction sur film mince doit comporter un nombre élevé d’échantillons. La séquence d’acqui-
sition et les paramètres expérimentaux doivent être optimisés correctement, selon le matériau
à caractériser. La visualisation de l’évolution des champsde déplacements est impérative pour
chaque essai effectué.

Ces remarques vont être confirmées par les quelques essais effectués sur des éprouvettes de
silicium monocristallin présentés ci-après.

4.4 Validation sur matériau fragile : le silicium monocristal-
lin

Un peu par curiosité, et pour tester les limites de l’instrumentation, nous avons effectué des
essais de traction monotone sur silicium monocristallin à température ambiante. Compte tenu
de la fragilité du silicium monocristallin sous forme de filmmince, ces expériences sonta priori
très délicates. Nous adoptons les mêmes procédures que pourles échantillons de cuivre. Les
premiers dépouillements de cette campagne d’essais sont instructifs.

Quatrewafers< 100 > ont été usinés56 pour réaliser les éprouvettes de traction de5×10 mm2

de surface selon trois épaisseurs :

1. épaisseur20µm, 2wafers, 10 échantillons ;

2. épaisseur15µm, 1wafer, 5 échantillons ;

3. épaisseur12µm, 1wafer, 5 échantillons.

Compte tenu de l’usinage anisotrope deswafers, tous les échantillons de traction ont des
orientations cristallographiquement équivalentes. L’axe de traction,x, comporte en effet une
direction de type< 110 > 57.

La technique utilisée pour fixer les éprouvettes au mécanisme de traction est présentée au
paragraphe 2.2.3. La fixation par collage de l’échantillon demande quelques jours de durcisse-
ment après lesquels le cadre en silicium est parfaitement solidaire des rondelles d’appuis. Une
opération prévue a cependant due être abandonnée. Il s’agitdu clivage des parties latérales du
cadre après collage.

Pour des raisons technologiques58, le clivage des ces zones s’est avéré très délicat sans
rupture directe de l’éprouvette. Nous effectuons donc les clivages avant la mise en place de
l’échantillon sur les rondelles. Cette opération engendreun taux de perte d’environ50%59. Une
photographie d’un échantillon fixé sur les mors est proposé àla figure 4.23.

Parmi les échantillons à notre disposition, cinq ont pu êtremontés sur le banc d’essai sans
rupture. Trois d’épaisseur20µm et deux d’épaisseur15µm. Le premier a permis de régler les

56. Merci à Pascal Blint, CETEHOR, pour les usinages chimiques.
57. Voir la figure 4.6 page 55.
58. D’une part, la colle est très fluide et relie les deux parties du cadre si on n’y prend garde et d’autre part, le jeu

dans les roulements est trop important pour permettre un clivage sans flexion de l’échantillon.
59. Pour des épaisseurs de silicium inférieures ou égales à20µm.
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FIG. 4.23 –Photographie d’une éprouvette de silicium fixée sur le banc d’essai.

paramètres de traction. Cette fois ci, l’aspect poli-miroir des échantillons rend la pulvérisation de
poudre nécessaire. L’objectif utilisé est le zoom macro, présentant des aberrations importantes,
réglé au grandissementGT = 1,2 60. Le temps de pose de la caméra est fixé à100 ms.

D’un point de vue mécanique, la fréquence de rotation choisie pour le moteur est de1 kHz ce
qui correspond à une vitesse de traction très lente :Vt = 1,5µm ·min−1 soit

◦
εxx≃ 2,5 · 10−6 s−1.

C’est l’une des conditions pour réussir un essai sur matériau fragile. À cette vitesse de traction,
le calcul des vecteurs décalage duspeckle61 image est effectué en temps réel. Des images sont
saisies toutes les trois minutes durant environ six heures.

4.4.1 Mesure du module d’Young

Courbes analogiques

Les courbes analogiques obtenues sont reportées sur la figure 4.24. Les résultats sont pré-
sentés suivant leur chronologie. Les paramètres de traction sont ajustés au fil des essais.

On remarque dès le premier essai le potentiel du banc d’essai. L’éprouvette a rompu sous
une charge axiale de12,5 N. La courbeeffort/déplacementconverge vers une zone linéaire dont
la pente , rapportée encontrainte/déformation, est de8,4 GPa, c’est à dire nettement inférieure
à la valeur théorique du module d’Young (Fig. 4.24(a)).

La seconde courbe présente deux zones linéaires. La première zone correspond à la mise en
place des mors, c’est à dire principalement des roulements.L’effort de traction augmente peu

60. Le diaphragme adopté n’a pas été relevé.
61. Le calcul des champs de déplacements est effectuéa posteriorivia le grandissement et la prise en compte des

aberrations.
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FIG. 4.24 –Courbeseffort/déplacementanalogiques.

durant cette phase. Lorsque un équilibre cinématique est atteint, la traction réelle sur l’éprou-
vette est effective. Durant la première zone, les champs de déplacements mesurés traduisent un
déplacement de corps rigide couplé avec une légère entrée endéformation de l’échantillon.

Le troisième et le quatrième essai viennent confirmer cette dernière remarque62 en ajoutant
un élément supplémentaire. Des sauts – ou décrochements – sont observés sur la phase de char-
gement. Nous pensons qu’il s’agit du positionnement des billes des roulements sous l’action
de la charge. En l’occurrence, ces sauts ont assez peu d’influence sur les pentes des courbes

62. Les paramètres de traction sont toutefois ajustés pour ne pas acquérir de champs de déplacements inutiles
durant le positionnement des mors.
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contrainte/déformationprésentées au prochain paragraphe du fait de la mesure locale .
Finalement, le calcul du module d’Young à partir des tracés analogiques est vain. Ceci était

tout à fait prévisible puisqu’on mesure la rigidité du système mécanique complet – conduisant à
EΣ – situé entre le socle du banc d’essai et le rail de guidage63. Cette rigidité inclut notamment
celle des deux roulements.

Les résultats mesurés par voie analogique sont reportés dans le tableau 4.2. Il montrent une

TAB. 4.2 –Caractéristiques mesurées sur les tracés analogiques.
Échantillon Module Rupture

No Épaisseur (µm) EΣ (GPa) FR (N) σR (MPa)

1 20 8,5 12,5 125
2 20 11 31 308
3 15 21 14,5 192
4 15 24 22 288

rigidification du système d’amarrage au fur et à mesure des essais. Les efforts de traction maxi-
maux mesurés prouvent qu’on est en mesure d’effectuer une traction du film avant rupture.

Courbes numériques

Les courbescontrainte/déformationobtenues pour les quatre échantillons sont reportées sur
la figure 4.25. Trois courbes sont assez représentatives d’un essai de traction. Seul le résultat
de l’essai No 3 est incohérent. La déformation calculée est assurément fausse pour une grande
partie de l’essai. Seule la fin de la montée en charge est orientée correctement. Nous ne sommes
pas en mesure d’interpréter ce résultat pour l’instant.

On peut noter l’influence du décrochement de la charge sur la figure 4.25(d). Nous avons
interpolé le champ de déplacements calculé durant ce décrochement avant d’effectuer le calcul
des déformations. Son influence est ainsi pratiquement nulle sur les résultats numériques. Les
valeurs de module d’Young calculées à partir de ces courbes sont reportées dans le tableau 4.364.

Les deux essais les plus significatifs permettent de proposer une valeur du module d’Young
de :

E ≃ 132 GPa.

Nous n’encadrons pas ce résultat.
Le module d’Young théorique dans les directions<110> deswafers<100> est calculé au

chapitre 4 page 47. Il est de :
E = 169 GPa .

63. Voir la figure 2.8 en page 128.
64. Ils sont calculés classiquement par régression linéaire par moindres carrés passant par les points significatifs,

c’est à dire les zones linéaires situées avant la rupture.
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FIG. 4.25 –Courbescontrainte/déformationnumériques.

TAB. 4.3 –Module d’Young mesuré sur les courbes numériques.
Échantillon Module

No Épaisseur (µm) E (GPa)

1 20 113
2 20 135
3 15 X

4 15 130

Les résultats expérimentaux montrent donc une valeur inférieure à celle attendue. À l’aide d’une
mesure de la déformation par méthode globale, Ding et al. aboutissent à la même conclusion. Ils
proposent, pour une direction cristallographique équivalente, une valeur de125 GPa et attribuent
cette différence au taux de dopant65 [15]. Le faible nombre d’éprouvettes que nous avons testées

65. Voir la note de bas de page 21.
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ne nous permet pas de confirmer cette hypothèse.

4.4.2 Coefficient de Poisson

En tant que dernier élément de ce travail de thèse, nous présentons les résultats relatifs à la
mesure du coefficient de Poisson du silicium monocristallinpar traction à la température am-
biante. Cette mesure est assez symbolique puisque les caractéristiques mécaniques du silicium
suivant l’orientation d’observation ne s’y prêtent pas du tout.

C’est en effet suivant la direction<110> que le coefficient de Poisson est le plus faible :

ν = 0,064 .

La figure 4.26 présente deux courbescontrainte/déformationobtenues avec l’échantillon
No 166. Deux paramètres expérimentaux diffèrent dans le calcul des déformations représentées
par ces courbes. Une seule série de champs de déplacements images est à la base du calcul des
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FIG. 4.26 –Courbescontrainte/déformation, échantillon No 1.

déformations. Ces paramétrages peuvent donc être effectués a posteriori.
1. Le premier paramètre est l’intervalle de sécurité défini au paragraphe 4.2. Il est fixé à 256

pour la courbe de la figure 4.26(a) et à 512 pour la courbe de la figure 4.26(b). Les tests
montrent que ces deux valeurs aboutissent aux mêmes valeursde déformations.

2. Le second paramètre, que nous n’avons pas évoqué depuis leprécédent chapitre, est le
coefficient de distorsionC2100. Si celui-ci a fait l’objet d’une mesure correcte pour l’ob-
jectif télécentrique67 et pour le zoom macro au grossissement utilisé lors des essais de
déplacements de corps rigide68, il n’en est pas de même pour le même zoom utilisé à son

66. On ne présente pas de courbeεyy/εxx ici – comme celle de la figure 4.13 par exemple – car elles sont très
peu parlantes.

67. Utilisé pour les campagnes d’essais de traction sur film de cuivre présentés ci-avant.
68. Et lors de la mise au point des premiers essais de tractionsur film de cuivre.
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grossissement maximal. En effet, c’est dans cette zone que les zooms présentent les plus
fortes aberrations. Nous avons en l’occurrence estimé rapidement le coefficient de distor-
sion àC2100 = 300. La courbe de la figure 4.26(a) a été obtenue avec le coefficient de
correction non adapté mesuré préalablement,C2100 = 240.

Cette négligence montre que le coefficient de distorsion estun paramètre très important
dans l’exploitation des résultats. Ceci est d’autant plus vrai pour les essais présentés ici que, du
fait de la faible rigidité des mors, les déplacements objetsmesurés sont presque exclusivement
verticaux. La distorsion étant une aberration axisymétrique, elle aurait peu d’influence sur le
coefficient de Poisson si l’amplitude des déplacements suivantx et l’amplitude des déplacements
suivanty était du même ordre de grandeur. Ces conditions idéales ne seprésentent pas ici.
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FIG. 4.27 –Courbescontrainte/déformation.

Les courbes de la figure 4.27 illustrent bien la difficulté de la mesure deεyy. Seuls les deux
résultats significatifs sont reportés. La penteσxx/εyy relative à la traction du film est positive
pour l’échantillon No 4 et négative pour l’échantillon No 2. Les coefficients de Poisson mesurés
suivent donc cette loi (Tab. 4.4). Le coefficient de Poisson mesuré est voisin de zéro. Nous ne

TAB. 4.4 –Coefficient de Poisson mesuré sur les courbes numériques.
Échantillon ν

No Épaisseur(µm)

1 20 X

2 20 −0,07
3 15 X

4 15 0,06

pouvons cependant pas prétendre que ces valeurs soient significatives.
D’autres essais sur des échantillons parfaitement caractérisés et avec un objectif télécentrique

adapté permettront de mieux commenter les résultats.
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4.4.3 Bilan des essais effectués sur matériau fragile

Les essais de traction effectués sur le silicium monocristallin montre les limites du banc
d’essai. Les courbescontrainte/déformationobtenues ne sont cependant pas quelconques.

Le module d’Young mesuré dans la direction<110> pour les deux essais représentatifs est :

E = 132 GPa ,

alors que la valeur théorique calculée au chapitre 4 de la première partie est :

E = 169 GPa .

Le coefficient de Poisson mesuré est proche de zéro. La valeurthéorique attendue est :

ν = 0,064 .

4.5 Bilan du chapitre 4

Le montage de traction présenté au chapitre 2 de cette seconde partie a fait l’objet de deux
campagnes d’essais. Ces procédures expérimentales ont montré les limites du banc d’essai ac-
tuel. Quelques points importants ont été dégagés :

– le grandissement transversal et le coefficient de distorsion sont des paramètres importants
qui peuvent biaiser le calcul des déformations donc influer sur la mesure des coefficients
d’élasticité, ils doivent être mesurés correctement ;

– les champs de déplacements constituent une première indication sur la validité d’un essai,
ils doivent impérativement être observés ;

– deux critères intervenant dans le calcul des déformationsont été définis : le premier permet
de ne pas prendre en compte les colonnes et les lignes trop proches d’un bord libre ; le
second définit un intervalle de sécurité qui prend en compte la précision accordée aux
déplacements locaux de l’éprouvette.

Les courbescontrainte/déformation,σxx/εxx etεyy/εxx, obtenues durant les deux premières
campagnes d’essais sont assez significatives. Elles peuvent permettre de mesurer les coefficients
élastiques d’un matériau isotrope. Le module d’Young du cuivre a été semble-t-il calculé avec
pertinence. Le coefficient de Poisson est légèrement trop élevé. Les premiers résultats obtenus
avec le silicium sont assez prometteurs.
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Chapitre 5

Résumé et discussion sur la seconde partie

Nous nous sommes attachés, dans cette seconde partie du travail de thèse, à concevoir un
banc d’essai pour caractériser les films minces par tractiondans le plan. Ce nouvel outil d’inves-
tigation rhéologique n’a pu être réalisé qu’après avoir résolu partiellement deux problèmes :

– comment solliciter un film mince en traction pure?
– comment mesurer les déformations dans le plan du film mince?

La présente étude s’articule donc naturellement autour de ces deux questions. Les deux pre-
mières campagnes d’essais effectuées permettent de tirer des conclusions sur le travail réalisé.

Les premiers chapitres ont tenté de répondre correctement aux problèmes technologiques
rencontrés lors de la traction sur film mince en proposant dessolutions viables. Sur la base d’un
mécanisme de traction précis et modulaire à vitesse de traction très lente, deux solutions ont été
apportées pour fixer le film mince.

La première concerne les matériaux ductiles, et d’une façongénérale les matériaux que l’on
peut fixer par pincement. Le choix technologique proposé est, semble-t-il, correct puisque les
champs de déplacements mesurés avec ce système sont symétriques.

Nous n’avons pas pu donner d’estimation des éventuels déplacements hors-plan de l’échan-
tillon durant la traction. Pour vérifier ce point, nous envisageons dans un bref délai une observa-
tion en temps réel par holographie électro-optique. Ce point semble important car la mesure des
vecteurs déplacements objet ne prend pas en compte le décalage hors-plan duspeckleimage. La
fiabilité de la mesure du coefficient de Poisson en dépend.

Nous n’avons, en outre, pas observé d’ondulations asymétriques des échantillons de cuivre
après décharge (qui prouverait un chargement désaxé). La pertinence des champs de vecteurs
déplacements confirme ce fait.

La seconde solution envisagée s’applique à des matériaux fragiles. Ils présentent l’inconvé-
nient ne pas résister à une fixation par pincement, la contre partie étant qu’ils sont « facilement »
manipulables et qu’ils peuvent être collés sans subir de froissement ou autre déchirure. Des es-
sais de gonflement – non présentés dans ce mémoire – sur des alliages denickel-titaneà mémoire
de forme ont montré la difficulté de coller des matériaux souples sans détérioration.

Cette seconde configuration technologique a montré ses faiblesses. Le système d’amarrage
manque de rigidité. Les roulements utilisés n’ont pas fait l’objet d’une étude approfondie et
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engendrent des sauts dans les courbeseffort/déplacementqui se répercutent légèrement sur la
mesure des déformations. Nous pensons actuellement qu’il serait préférable d’utiliser des roule-
ments rigides à deux rangées de billes, voire des coussinetscorrectement lubrifiés.

Le second problème étudié dans cette partie fait l’objet du chapitre principal du mémoire
de thèse. C’est aussi le point qui a été le plus analysé. Il s’agit de la mesure du champ de
déplacements dans le plan.

Les premiers tests effectués par Double TFD ont donné des résultats peu intéressants. Cette
méthode est limitée à des déplacements supérieurs à 5 pixelsimages (35µm avec un grandis-
sement unitaire). La méthode d’Intercorrélation d’imagesa été testée avec plus de succès mais
présente des résultats discrets dont la résolution est fonction du degré d’interpolation choisi.
Ces résultats ont motivé l’adaptation au calcul du décalagedu speckled’une nouvelle méthode
d’analyse très rapide, la Régression sur la Phase, qui a offert des résultats très performants dans
le calcul du centre de symétrie d’images bidimensionnelles. Nous concluons, suite à une étude
comparative, qu’elle est tout à fait adaptée aux décalages images inférieurs au pixel. Finalement
un algorithme hybride a été choisi, qui permet de calculer avec succès les vecteurs décalage
entre 0 et le quart de la taille des sous-images.

Une phase de développement, postérieure au travail de thèse, permet de visualiser des champs
de déplacements de8 vecteurs×8 vecteurs à la fréquence de0,33 Hz, le calcul étant effectué en
temps réel. Cette nouvelle potentialité du banc d’essai devra être approfondie et va permettre
d’engager des voies de recherches intéressantes.
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Conclusions générales et perspectives
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Le travail de thèse présenté dans ce mémoire apporte quelques outils supplémentaires aidant
à la caractérisation du comportement mécanique des matériaux pour les microtechniques.

Le Laboratoire de Mécanique Appliqué de Besançon dispose désormais d’un banc d’essai
de flexion de micro-poutre, d’un banc d’essai de gonflement demembrane, d’un nano-indenteur,
puis du dispositif de traction sur film mince présenté dans laseconde partie de ce mémoire. Ces
bancs d’essai n’auraient pu être conçus sans le concours de l’Institut des Microtechniques de
Franche-Comté et sans les collaborations qui en découlent,particulièrement avec le Laboratoire
d’Optique de Besançon.

Les outils proposés dans ce travail sont basés en premier lieu sur l’utilisation et l’évolution
du banc d’essai de gonflement. Outre dans son cadre d’application initiale, la méthode de Pro-
jection de Franges en lumière cohérente développée avec cetessai est utilisée pour analyser la
forme d’échantillons de50 mm de diamètre. Pour cette application précise, elle a fait l’objet
d’une adaptation ; l’implémentation d’un algorithme de déroulement de la phase de type Stetson
applicable à des images de forme quelconque. Via ce dispositif, nous nous sommes intéressés à
l’analyse des contraintes résiduelles dans les films minces.

La seconde classe d’outils est liée à la mise au point de l’essai de traction uniaxiale de film
mince. Le banc d’essai est globalement satisfaisant. L’amarrage de l’éprouvette de traction est
traité via deux exemples et reste un sujet d’étude. La technique développée pour calculer les
déformations dans le plan est basée sur la mesure du champ de déplacements par calcul du
décalage d’imagesspecklevia un algorithme de Régression sur la Phase.

La technique de mesure des déplacements hors-plan par projection de franges est finalisée et
permet d’effectuer une campagne d’essais dans un délai assez bref. Les perspectives mécaniques
de ce banc d’essai sont nombreuses. Elles vont de la simple analyse de forme – à l’image des
deux premières études présentées ici – à la caractérisationmécanique par l’essai de gonflement
– objet de la troisième étude présentée .

Concernant ce dernier point, l’asservissement de la pression de gonflement devrait bien-
tôt être opérationnel. Ceci permettra de réaliser des études de caractérisation des phénomènes
plastiques et visqueux dans les films minces. Cette voie de recherche est assez peu explorée ac-
tuellement. Les premiers résultats obtenus par gonflement de films en polymère à mémoire de
forme sont très encourageants. L’exploitation des résultats est en cours de développement.

Nous sommes aussi en mesure de compléter ce banc d’essai par une analyse de déformée par
holographie électro-optique en temps réel. Cette analyse est complémentaire à la projection de
franges puisqu’elle permet de mesurer des flèches d’amplitude inférieure à0,1 micromètre. Elle
se substitue aux mesures réalisées par interférométrie holographique qui n’ont pas été renou-
velées depuis le développement du banc d’essai de gonflement[1]. Les premières applications
envisagées sont l’observation en temps réel de l’évolutionde la forme des membranes bicouches
aux bords encastrés lors de l’amincissement du substrat, etla quantification d’une éventuelle
composante de déplacement hors-plan lors de la traction d’un film mince.

Concernant la mesure des déformations dans le plan proposéeen seconde partie, nous pen-
sons que la phase de validation de l’algorithme de calcul du décalage duspeckleimage est
terminée. Par contre, nous ne sommes pas en mesure d’affirmerla validité des déformations
mesurées suivant la direction transversey. Nous n’avons, pour l’instant, pas trouvé la cause des
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erreurs conduisant à une surestimation du coefficient de Poisson du cuivre électrodéposé. Elle
peut trouver son origine dans le matériau lui-même, ou dans le calcul des déplacements objets
et des déformations.

Le potentiel de la seconde partie est double.
Il passe déjà par des essais de traction de film minces et par l’étude des propriétés in-

élastiques des matériaux en faible épaisseur. La réalisation d’essais de traction sur des multi-
couches est aussi tout à fait envisageable. Peut-être est-ce une nouvelle voie de caractérisation
des contraintes résiduelles.

Il passe également par l’adaptation de la mesure d’une cartede déplacements dans le plan
à d’autres types d’essais ; essai de traction multiaxiale, essai de cisaillement dans le plan par
exemple... Notons qu’il semble possible d’effectuer des mesures de champs de déplacements
sur des surfaces de1 mm2 moyennant un système optique adapté. Tout essai autre que l’essai de
traction uniaxiale sur matériau isotrope devra, bien sûr, faire l’objet d’une étude des déforma-
tions dans le plan à partir des champs de déplacements.

Finalement, les travaux conduits au sein de l’Institut des Microtechniques de Besançon sur
la caractérisation mécanique des matériaux pour les microtechniques depuis maintenant presque
une dizaine d’années portent leurs fruits. L’extensométrie des bancs d’essai développés fait appel
à des mesures de déplacements, ou de déformée, par voie optique.

Les confrontations effectuées jusqu’à maintenant entre les résultats obtenus par gonflement,
par nano-indentation, par flexion et par traction sont généralement satisfaisantes. Les dispositifs
mis en place ont, semble-t-il, un bel avenir.
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