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Avant propos

La thése ayant fait 'objet de ce mémoire s’est déroulée mudsel’Institut des Microtech-
niques de Franche-Comté. Comme le titre le laisse entecglteqvail s’articule autour de deux
branches de la physique pour I'ingénieur : la mécaniquestitjue.

L’'aspect mécanique concerne la caractérisation des gtépnmécaniques des films minces,
les méthodes optiques permettant d’effectuer des mesansscentact du déplacement de la
surface de ces films.

Les techniques optiques utilisées sont la projection dega d’interférence dans la pre-
miere partie et la photographie de speckle dans la secomtile. [ize fagon a rendre systématique
ces mesures de déplacements, les échantillons sont filnreédexd’'une caméra numérique. Le
traitement des informations est réalisé informatiquemieatpartie optiqgue passe donc essen-
tiellement par du traitement d'images sous forme de tragterdu signal.

Les propriétés mécaniques qui nous intéressent sont damedegs contraintes résiduelles,
objet de la premiere partie, et d’autre part la mesure deffideats d’élasticité par I'essai de
traction sur film mince, objet de la seconde partie. Les meggssais utilisés sont des analyses
de forme, des essais de gonflement, des essais de nanaatmmeat des essais de traction.

Ce mémoire de thése se veut donc pluridisciplinaire. Pouerdre la lecture limpide, j'ai
donc da faire des choix quant aux notations a employer. ¥ 80r privilégié les notations
usuelles de la mécanique, tout en tentant de respectertkggoms utilisées en optique et en trai-
tement d’images. Les principales notations utilisées sgp#rtoriées dans le prochain chapitre.

Mais avant d’expliciter les notations je tiens a remerciacé&rement toutes les personnes
ayant pris part a ce travail. J'ai veillé a les indiquer taui@g du mémoire. Je dois y ajouter
bien sdr tous les membres du jury. J’en remercie parti@n@nt messieurs les rapporteurs,
Alain Bosseboeuf et Pierre Jacquot dont j'ai apprécié leseits éclairés. J'exprime enfin ma
profonde gratitude envers mes deux directeurs de thessjaues Patrick Delobelle et Gilbert
Tribillon. lls resteront toujours pour moi deux purs modetke chercheur intégre, passionné et
compétent, individu rare il me semble.

Ce mémoire a été tapé aveéddX 2. largement diffusé au sein de I'Institut des Microtech-
niques de Franche-Comté.






Notations

L’'axe z sera toujours I'axe de la caméra donc la normale a I'échamtilans sa configuration
initiale. Les indices, ; et; s’appliquent respectivement au film, au substrat et a ltteler. Les
indices; et , s’appliquent respectivement au plan image et au plan obgst.indices, et
s’appliquent respectivement a I'image référence et a jengmoin. L'indice, est un indice
générique. Entre crochets, est indiqué le domaine de té@aBdi y a lieu : [P.F] pour projection de
franges, [P.S] pour photographie sfgeckle[C.R] pour contraintes résiduelles, [GONF.] pour gonflame
[TRAC.] pour traction et [N.I] pour nano-indentation.

« (rad) : angle de projection des franges par rapport a I'elasear [P.F],

@ : coefficient de correction fonction dg[GONF.],

as (K1) : coefficient de dilatation thermique du substrat,

ay (K71 : coefficient de dilatation thermique du film,

3 (rad) : déphasage [P.F],

~v(x,y) : visibilité des franges [P.F],

v : degré de similarité entre les les images référence et témai [0,1] [P.S],
do (M) : précision théorique d’'un déplacement de corps rigrig]|

62 (m) : erreur commise sur la position des pics d'intercotiefa[P.S],

A6 (rad) : demi-angle entre les faisceaux interférents [P.F],

A¢ (rad) : différence des phases entre les images référenémeirt [P.S],

AT (K1) . différence de température entre I'observation et la sezise d’'un film [C.R],
Az, (M) : écart a I'approximation linéaire pour quantifier legahtions,

€ : infiniment petit du premier ordre,

Eij : déformations en notation d’Einstein,

sfj : déformations élastiques en notation d’Einstein,

el : déformations plastiques en notation d’Einstein,

527; : déformations totales en notation d’Einstein,

Era : déformations suivant I'axe de traction [C.R],

Eyy - déformations suivant I'axe transversal [C.R],

2(3‘1) : vitesse de déformation,

n(m) : fréquence spectrale dans le second domaine spec®l [P

01 (Pa) : premier invariant du tenseur des contraif@s = o, + o,y + 0.2),

A(m) : longueur d’'onde de la lumiére,
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NOTATIONS

: coefficient de Poisson,
: coefficient de Poisson élastique,
: coefficient de Poisson plastique,
: coefficient de Poisson du film,
: coefficient de Poisson de l'indenteur,
: coefficient de Poisson du substrat,
: fréquence spatiale [P.S],
: rayon de courbure du bicouche contraint [C.R],
: module du spectre de I'image référence [P.S],
: module du spectre de I'image témoin [P.S],
: contrainte initiale résiduelle de la membrane [C.R],
: contrainte résiduelle moyenne du film [C.R],
: estimation thermique de la contrainte résiduelleldu[{C.R],
: contrainte de traction [C.R],
: contraintes en notation d’Einstein,
: tenseur des contraintes,
: diamétre d’une surface diffusante circulaire,
: diameétre d’une lentille,
: phase de la lumiére projetée,
: paramétrage de I'orientation des directions dlises [C.R],
: décalage dspecklesuivantk dansR,, [P.S],
: décalage dspecklesuivantk dansR; [P.S],
: vecteur décalage dspeckledansRi, [P.S],
: vecteur décalage dspeckledansR; [P.S],

. distance interatomique,
: amplitude de la déformée [C.R],
. largeur de la membrane [C.R],
: aire de contagpointe/matérialglastique projetée [N.1],
: facteur d'atténuation [P.S],
: longueur de la membrane [C.R],
: bruit additif [P.S],
: Transformée de Fourier dec,y) [P.S],
: coefficient de distorsion,
. coefficient de contour [P.F],
. coefficient de correction [GONF.],
: coefficients de rigidité en notation d’Einstein,
: combinaison de coefficients de rigidités c11 — c12 — 2ca4,

: tenseur de rigidité,
. interfrange projetée [P.F],
. distance objet,
. distance image,
: tenseur des taux de déformations,
: erreur commise sur le décalage [P.S],
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Fmam (N)
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Gr
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ir(x>y) (W -m
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Ny

Ny, (pixel)
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: épaisseur du film,
: épaisseur du substrat [C.R],
: module d’Young,
: module d’Young du film,
: module d'Young de I'indenteur [N.I],
: module d’élasticité réduit [N.1],
: module d'Young du substrat [C.R],
: énergie du bruit exprimée dans le domaine direct,[P.S
: énergie du bruit exprimée dans le domaine spectig],[P
: distance focale,
: Nombre d’Ouverture du systéme optique,
. effort de traction (effort normal) [TRAC.],
: charge appliquée [N.1],
: charge maximale appliquée [N.I],
: spectre du halo de franges [P.S],
: grandissement transversal du systéme optigue,

: module de cisaillement de Coulomb,

: fleche au centre de la membrane [GONF],

. profondeur d’indentation [N.1],

: profondeur réelle permanente [N.1],

: profondeur résiduelle de I'empreinte apres déchartgget [N.1],
. profondeur maximale de 'empreinte [N.I],

: profondeur de Sneddon [N.1],

: dureté du film,

. intensité (éclairement lumineux),

: intensité moyenne,

. intensité de I'image référence [P.S],

. intensité de I'image témoin [P.S],

: spectre de l'intensité de I'image référence [P.S],
: spectre de l'intensité de I'image témoin [P.S],

: tenseur identité du second ordre,

: contrainte équivalente au sens de Von Mises,

: nombre entier utilisé lors du déroulement la phase [P.E][P
: largeur d’une surface diffusante carrée,

: nombre de grains dans I'image,

: nombre de colonnes éliminées par I'opérateur [TRAC.],
: nombre de lignes éliminées par I'opérateur [TRAC.],
:intervalle de sécurité [TRAC.],

: nombre de vecteurs suivanfP.S][TRAC.],

: nombre de vecteurs suivap{P.S][TRAC.],

: nombre de pixels dans 'image suivanfP.S],

: degré d'itération [P.S],

- interfrange dans un plan normata[P.F],

. pression de gonflement [GONF.],
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NOTATIONS

: dynamique de la caméra numérique,
: état asymptotique d’écrouissage,
: rayon de la membrane [GONF],
: rapport entre le rayon du pic et sa largeur a mi-hauteut,[P.S
: rapport des épaisseurs, = e, /es [C.R],
: rapportlongueur/largeuy r; = b/a [C.R],
: résolution de l'interpolation [P.S],
: variable scalaire d’écrouissage,
: repére (base orthonormée directe),
: repére image,
: repére objet,
: repeére lié a l'interférometre de Michelson [P.F],
: section droite de I'échantillon [TRAC.],
: largeur a mi-hauteur du pic d’autocorrélation [P.S],
: taille moyenne du grain d&pecklesuivantk [P.S] [P.F],
: rigidité de I'échantillon [N.I],
. coefficients de souplesse en notation d’Einstein,
: combinaison de coefficients de souplesse, s11 — s12 — S44/2,

: tenseur de souplesse,
: température de croissance du film [C.R],
: température d'observation du film [C.R],
: taille d’'un pixel suivant,
: déplacement de I'objet suivahtdansRi, [P.S][TRAC.],
: facteur de visibilité des franges [P.S],
: vitesse de traction [TRAC.],
. vitesse d’attaque en usinage chimique,
: coordonnées complexes d’'un point dans I'objet,
: coordonnées complexes d’'un point dans I'image,
: limite d’élasticité,
: module biaxial ou module biaxg, = E/(1 — v),
: module de plaqué), = E/(1 — v?),
: module de plaque de I'indenteur [N.I],
: module de plaque du film,
. direction du faisceau lumineux projeté [P.F],
: position hors-plan de I'échantillon (déformée) [C.R]
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INTRODUCTION GENERALE 13

Etudier le comportement des matériaux, définir leurs cérmtiques mécaniques, tel est
I'objectif de la rhéologie. C’est de ces études que dépenbdex des matériaux utilisables dans
la réalisation de structures complexes.

Si pour les matériaux usuels et de dimensions standardiuderhéologiques sont tout a
fait classiques, de nombreuses voies sont encore a explorer

On peut citer plusieurs domaines phares qui justifient urgiélsement de la rhéologie vers
de nouvelles utilisations de matériaux usuels ou vers degaux matériaux :

— l'automobile;

— le pétrole;

'aéronautique ;
l'information et la communication;
— le biomédical...

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

On aborde I'une des voies que le Laboratoire de Mécaniqudifige - L.M.A.R.Ct - a
choisie de suivre : I'étude des propriétés mécaniques défrianax utilisés en faible(s) dimen-
sion(s).

Le but de la recherche dans ce domaine est d’'aider a la cooca® micromécanismes et
microstructures. La particularité de ces objets est gh#élistent de procédés d’usinage collectif
utilisés en électronique. lls sont principalement compabkén assemblage de plaques minces,
de membranes, de poutres fines, liées a un substrat plusfnsafigiitées principalement en
traction, pression et flexion.

Les premiers travaux réalisés au L.M.A.R.C dans cette \@ientent au début des années
90 avec la naissance de I'Institut des Microtechniques dedhesComté : I'l.M.F.C.

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

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

L’expérience prouve qu’en s’intéressant aux matériauxadnds épaisseurs, on est syste-
matiquement confronté a des problemes de contraintesusdgd. Les travaux précités n'y ont
pas échappés et c’est pourquoi ce travail de these s’ataubur de deux parties :

— I’étude des contraintes résiduelles dans les couchesminc
— la traction sur film mince.

1. Laboratoire de Mécanique Appliquée Raymond Chaléat,Hgrin de I'épitaphe, 25030 Besancgon.
2. Institut des Microtechniques de Franche-Comté, 32 Aeetalil’observatoire, 25030 Besancon.
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Ces deux voies font appel au contréle non destructif et eicpler a la métrologie optique.
Au sein de I'l.M.F.C, le Laboratoire d’Optique - L.O.P.M3Dposséde I'expérience requise dans
ce domaine.

L’approche mécanique nécessite une étude en terme de eém@at Déplacement hors-
plan pour I'analyse des contraintes résiduelles, et déplaat dans le plan pour I'analyse des
déformations des éprouvettes de traction.

Les méthodes optiques utilisées sont pour les déplacemansiplan, la projection de franges
en lumiére cohérente ; et pour les déplacements dans lel@laimptographie numérique dee-
ckle

Concernant I'étude des contraintes résiduelles par amalgda déformée, apres une bréve
présentation du phénomeéne, nous proposons un rappel adiagee de projection de franges.
Puis, nous étudions I'anisotropie mécanique des matéfalbiques a Faces Centrées, maté-
riaux fréquemment rencontrés dans le domaine des micmuitpeds. Nous présentons ensuite
les trois études expérimentales réalisées :

— l'analyse des contraintes résiduelles dans le film d’uadmbefilm/substrag bords libres,

il s’agit en I'occurrence de contraintes thermiques darssaddersbicouchesSiO, /S ;

— l'analyse de I'effet des contraintes résiduelles de casgon dans le film d’'une mem-

brane bicouch&iO,/Si;

— I'étude de contraintes résiduelles de tension dans un #ipadlyimide monocouche par

gonflement de membranes.

La seconde partie débute par la présentation des spésifitat€essai de traction sur film
mince associée aux solutions technologiques envisagé@es détaillons ensuite la technique
utilisée pour mesurer le champ de déplacements dans le[éarx. validations expérimentales
sont finalement proposées en cloture a ce mémoire de thése:

— traction sur un matériau ductile, le cuivre électrodéposeé

— puis traction sur un matériau fragile, le silicium monetailin.

3. L.O.P.M.D, Laboratoire d'Optique Pierre-Michel Duffield 6 Route de Gray, 25030 Besancon.
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Premiere partie

Mesure des contraintes résiduelles dans les
fllms minces
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Chapitre 1

Origine de I'étude

Les films minces ont fait I'objet de nombreux travaux. Lewasactéristiques mécaniques ont
été beaucoup étudiées et plusieurs ouvrages en proposéatsies [4][5]. Elles ont été étudiées
tant du point de vue des propriétés rhéologiques, que desi¢ids d’adhésion et des contraintes
résiduelles.

C’est probablement en voulant protéger des surfaces oleglal fragiles par dépét de
mateériaux aux propriétés adéquates que les contrainidsieéies dans les films minces ont éte
mises en évidence. La couche protectrice venait parfoim@ueter ou a se deécoller [6]. Ce
phénomene est directement lié aux propriétés d’adhésidilnugur le matériau massifet aux
contraintes internes dont il fait I'objet [7]. Lorsque lfaérence du film au matériau massif est
« parfaite », aucun signe extérieur ne permet de devineékepce d’'une éventuelle contrainte
dans le film. De méme, lorsque le film n’est pas contrainth&ence peut sembler « parfaite ».
L’ensemblecontraintes résiduelles/adhéreniceme un couple inséparable dans le domaine des
films minces.

On pourrait disserter longuement sur le phénomene d’adihésais I'intérét de notre étude
concerne plus précisément les contraintes résiduellesdiradles pourquoi? Parce que les con-
traintes qui nous intéressent ne sont pas dues a une acttamigée extérieure sur le film étudié,
mais a son procédé d’obtention. Le film, dans son état de regsosoumis a une contrainte
interne. C’est cette contrainte qui nous intéresse et gumedésire mesurer.

Mesurer une contrainte ! oui... mais dans quel but? Simpheikens le but de mieux com-
prendre son origine et d’étre capable de la prévoir, de larsmer ou de la contrdler, et éven-
tuellement d’utiliser cette contrainte comme source d’'giee Mais compte tenu du role qui
nous est assigné dans le présent travail, nous nous limattansaractérisation de I'effet de la
contrainte. Nous cherchons a développer des moyens de engsumettant d'y accéder sans
chercher a en déterminer la cause ni a I'éliminer.

Nous avons évoqué dans l'introduction les travaux pass8edrotte sur I'essai de gonfle-
ment de membranes [1]. C’est lors de I'étape de validatiadishositif de mesure que I'intérét et
la possibilité d’étudier les contraintes résiduelles s &t ressentir. Les membranes utilisées

1. On entend ici par « matériau massif » un matériau suffisathépais pour ne pas se déformer sous l'action
du film.
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étaient en silicium monocristallin. La réalisation des rbeames semblait étre une étape inévi-
table a qui devait utiliser le silicium monocristallin corarmatériau de référence pour valider
le banc d’essai. Le choix du silicium n’est pas innocent. 8sege intensif en électronique de
masse depuis quelques décennies fait que ses procédésntiobtet d’'usinage sont tout a fait
maitrisés. Mais plus qu’un matériau aux propriétés de smmducteur intéressantes, il s’avére
présenter des propriétés mécaniques remarquables [8hrireeltonnaissance de ces propriétés
et la possibilité de réaliser des membranes fines et d’extelljualité ont naturellement imposé
son choix comme matériau de référence pour valider I'essgotiflement.

Malgré les bons résultats obtenus avec le silicium, lagaatin de membranes relativement
minces (de I'ordre dé um ou moins) s’est révélée infructueuse. En dec¢a d’'une épaiske
10 um, leswafersde silicium comportaient souvent plusieurs membranesteas<’est lors
du procédé d’obtention des membranes que des contraintes résidiselldéveloppent. Pour
des membranes de faible épaisseur, ces contraintes p&ireatiffisamment importantes pour
provoquer leur rupture. L’étude de ces contraintes, viadligse de forme des membranes, a
alors été engagée. La premiére partie du travail présantiséca poursuivre cette étude.

Dans le second chapitre, nous nous intéressons a I'origimeahtraintes résiduelles en nous
orientant particulierement vers le cas des films minceschagraintes résiduelles sont abordées
par I'exemple des membranes de silicium monocristallis’dbit précisément de contraintes
thermiques a I'interface entre le dioxyde de silicitjriiO, et le silicium,Si. Les méthodes de
calcul des contraintes que nous adoptons sont baséestadel@e la déformée des échantillons
sous l'action des contraintes.

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

Nous nous intéressons ensuite, dans le quatrieme chapiti@isotropie des matériaux
de structure cristallographique Cubique a Faces Centige$FC. Cette étude nous semble
nécessaire en introduction aux trois applications préssntar la suite. Elle sera aussi utile a la
derniere campagne d’essais présentée dans ce mémoiresde thé

La premiere application fait en I'occurrence appel a un sab€FC. Elle traite de l'effet
des contraintes thermiques sur VeafersbicouchesSiO,/Si & contours libres et fait I'objet du
cinquiéme chapitre. Nous tentons d’y quantifier la conteain

Les effets des contraintes thermiques sur les membranesdhiesSiO,/Si aux bords en-
castrés font ensuite I'objet du sixieme chapitre. Les @intes en jeu sont des contraintes de
compression. On verra gue nous sommes actuellement dacegdacité de proposer une valeur
guantitative au taux de contraintes présent dans ces meatbra

Nous proposons finalement — avant d’étudier la traction dies fininces — la mesure des
contraintes résiduelles par le gonflement de membranes altériawu testé est un film de poly-
imide. Cette analyse est complémentaire aux deux prenpeliequ’elle s’appliqgue aux mem-
branes soumises a des contraintes de tension.

2. On utilise couramment en salle blanche I'anglicigmnecess Ceci comprend I'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 residuelles

Ce chapitre donne quelques informations concernant letsaiotes résiduelles rencontrées
dans les films minces. Ony introduit principalement le casaeraintes thermiques en adoptant
I'exemple du bicouch&'iO,/Si. Le procédé classique d’'usinage anisotrope des membranes d
silicium dans lesvafersorientés< 100 > est présenté.

2.1 Les trois ordres de contraintes résiduelles

Comme il a été précisé en introduction, les contraintesluétlies peuvent étre définies
comme les contraintes, au sens mécanique du ferpnésentes au sein d’un matériau lorsque
celui-ci n'est pas soumis a une action mécanique extériéilies ne sont pas spécifiques aux
films minces ou aux matériaux en faible épaisseur. Un maténassif présente aussi, loca-
lement, des contraintes résiduelles non négligeabless Daa structure mécano-soudée par
exemple, des contraintes se développent localement psesodelures. Le soudeur sait que la
structure va se déformer lors du refroidissement, et predrellement en compte ce phéno-
mene. On peut cependant dire que dans le cas des films miesesoritraintes résiduelles
s’expriment de facon prépondérante, portant parfoisraée l'intégrité des microstructures.
Dans les différentes disciplines des microtechniquessdtint donc I'objet de la plus grande
attention.

D’une maniére générale, on classe les contraintes rédustlon trois ordres [9]. Les
contraintes d’ordre | sont des contraintes macroscopide@sr un matériau multiphasé elles
se répercutent sur plusieurs grains. Les contraintes diageltevoquées précédemment en font
partie. Les zones de forte déformation plastique apregelmésentent aussi une concentration
de contrainte du premier ordre. Les contraintes d’ordreiit $es contraintes résiduelles pre-
sentes a I'échelle du grain. La différence de constitutemgrains, leur orientation, leur taille...
sont a l'origine de ces contraintes [10]. Enfin, les contesird’ordre Il sont les contraintes rési-
duelles microscopiques. Elles peuvent étre dues a la présbdiéments interstitiels, de lacunes
ou autres défauts au sein du réseau cristallin.

1. La contrainte s’exprime en Pascal, donc en unité de preds$is’agit d’un effort par unité de surface.
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En ce qui concerne les matériaux massifs, les deux méthesl@sus utilisées pour mesurer
les contraintes résiduelles sont la technique de diffvacties rayons X, et la technique dite
de hole-drilling. Si la premiére technique est applicable aux films mincesetmnde ne I'est
pas. Elle consiste a percer un matériau sous contrainte esarer la relaxation de celui-ci au
voisinage du percage. Depuis plusieurs années, cetteiqeehest naturellement associée a la
mesure de déplacements par métrologie optique [11][12].

2.2 Contraintes résiduelles dans les films minces

2.2.1 Geénéralités

Dans le cas des films minces, on considere deux types de icoesreésiduelles :
— les contraintes d’origine thermigtig
— et les contraintes intrinséques.

Le premier type de contraintes, que nous appellerons smgre« contraintes thermiques »,
est clairement identifié. On trouve son origine dans la difiée de coefficient de dilatation ther-
mique entre les matériaux solidaires. L'élaboration degosiystemes étant rarement effectuée
a leur température d'utilisation, les contraintes therre®s’expriment par une déformation des
différents éléments lors du refroidissement de la strectOes contraintes peuvent étre classées
dans la catégorie des contraintes résiduelles d’ordresigpiglles agissent de maniére globale
sur la structure.

Les contraintes intrinseques sont dues au procédé d'éltmoides couches et apparaissent
durant la croissance. Elles peuvent se traduire par desaoaess résiduelles d’ordre |, Il ou Ill.
On peut parfois trouver leurs origines et tenter de les rédians certains cas, un recudu
des cyclages thermiques permettent de les relaxer [13].

Dans les microsystémes, chaque couche — ou multicoucheserneédes contraintes intrin-
seques inhérentes a son mode d’élaboration. Il est diffigléaire des généralités concernant
leurs origines. On peut tout de méme en citer quelques exsniuvés dans la littérature
[51[14][15][16][17]:

— deéfauts, lacunes, contamination;

— probléme de diffusion d’oxygene vers l'intérieur de la do@ 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 extrinseques ».
3. Recuit: opération utilisée en métallurgie qui consisthauffer un matériau a une température donnée pour
relaxer les contraintes.
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Dans les films minces, on met en évidence les contrainteduels soit par des mesures
locales, soit par des mesures globales [18] [19]. Les méthdatales visent a mesurer des
modifications cristallographiques (changement des dissaimteratomiques par exemple). Ces
meéthodes nécessitent la connaissance des propriétéguastiu matériau. Elles utilisent par
exemple la diffraction des rayons X [20][21], la diffraatiales électrons, |la spectroscopie Ra-
man [22], I'ellipsométrie spectroscopique [23], la spestopie optique non-linéaire [24]... Les
meéthodes globales visent a mesurer I'effet de ces modoisiiristallographiques : effet méca-
nique sur laforme de la structure, sur la réponse vibraf@sk.. ou effet sur les autres propriétés
(électromagnétiques, thermiques, optiques, etc.).

Dans un cas comme dans l'autre, lorsque le mécanicien ahargantifier les contraintes
résiduelles, il utilise une approche phénoménologiquentie de déterminer la relation qui relie
la contrainte au parametre qu’il observe. En rhéologie,dthmde la plus utilisée pour mesurer
les contraintes dans les films minces consiste a étudieflexaé d’'un échantillon sous 'action
de celles-ci. De nombreuses études ont été conduites encdejauis les années 70. Les essais
de gonflement et de flexion permettent aussi de mesurer légacuas résiduelles [26]. Une
autre approche, relativement a la mode, est issue des ¢gesl’usinage collectif. Elle consiste
a etudier les déformations provoquées par les contraiggduelles sur des microdispositifs
spécifiquement réalisés dans ce but [27][28][29][30][31].

C’est la premiere méthode que nous utiliserons pour megeontraintes thermiques dans
le cas du bicouchgi0,/Si. On verra cependant qu’elle est inadaptée dans le cas delsraress
aux bords encastrés. Sous cette forme, et si la membrane gstgon, la contrainte peut par
contre étre mesurée par I'essai gonflement. En effet, lesioak pression/flech@ermettent
de prendre en compte une contrainte initiale de tension ldafilsn. Nous proposons comme
application le calcul des contraintes intrinseques darnfimrde polyimide par gonflement de
membrane.

2.2.2 Unexemple: le bicouch&iO,/Si
Les contraintes thermiques dans le bicouch&i0, /S

Revenons aux contraintes thermiques puisqu’elles noésesgent au plus haut point. Nous
allons les introduire par I'exemple concret des membraeesltium.

Le silicium monocristallin est devenu, par la force des elsoke matériau de référence et de
base dans la composition des microsystemes. Contrairemaeidées courantes, il ne s’agit pas
d’'un matériau extrémement fragile. C’est plutot I'utiligen qui en est faite qui nécessite de le
manipuler avec délicatesse. En effet, les objets en siticjue 'on manipule sont généralement
issus de tranches de silicium monocristdllimppelées plus couramment par le nom anglais

4. Le silicium que nous utilisons est en réalité dopé pounrassses caractéristiques de semi-conducteur. Le
dopant est le plus souvent du bore ou du phosphore... maissamtration est infinitésimale et permet de négliger
son effet sur les caractéristiques mécaniques du silicNws. échantillons les plus dopés présentent par exemple
une concentration en phosphoreldé' atomes cm=2 soit0,006 % du volume.
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wafer®, d’épaisseur inférieure4)0 m et de diamétre généralement supérieifr @mm. Comme
tout monocristal, il a la particularité d’avoir tendance -deé faibles épaisseurs — a se cliver
selon ses directions cristallographiques. En généralaceiae a la suite d’'un choc. Petersen fait
remarquer avec pertinence qu’un échantillon d’acier deedsions équivalentes serait trés facile
a plier et a plastifier [8].

Les procédés d’'usinage des structures de silicium sontdtéiis. On procede par attaque
chimique a l'aide de solutions de produits déterminés. Utpeagir d’une attaque isotrope,
ou d’'une attaque anisotrope. Les vitesses d’attaque sootidm des produits utilisés, de leur
proportion, de la température, et méme de l'agitation da.bag¢ procédé que nous utilisons
pour graver les membranes comprend plusieurs étapeseap¥Fés par la figure 2.1. La gravure
du silicium est réalisée par attaque chimique dans uneisolatbase de potass&QH °. Pour
localiser I'attaque et obtenir les formes de membranesé&kssion utilise une couche protectrice
de dioxyde de silicium, 1650, 7, qui est attaqué beaucoup plus lentement que le siliium
L’'ouverture de fenétres dans$e0, s’effectue aussi par une attaque chimique, cette foisxg da
une solution a base de fluorure d’'ammonium et d’acide fluartye : le BHF °. La protection
du SiO, lors du percage des fenétres est réalisée par une résinesphsiblé® insensible au
BHF'. Les ouvertures dans la résine sont effectuées par réélddins un développeur basique,
un flash en rayonnement ultraviolet ayant préalablemesilsiéiaé la résine aux endroits désirés
grace a un masquagfe

Le procédé d’usinage que nous présentons ici consiste emin@ge anisotrope. Les plans
cristallins orientég111) sont attaqués plus lentement que les adfrdses causes de I'aniso-
tropie des vitesses d’attaques font I'objet de plusieupotiyese$’. Le degré d’anisotropie de
I'attaque est lié a la température et a la composition du [g&h Toujours est-il que ce phéno-
meéne permet d’usiner, ou oblige & usiner, les membranes sal géométrie bien définie qui
est fonction de I'orientation cristallographique desferschoisis. Il est ainsi aisé de réaliser une
membrane parfaitement rectangulaire, d’épaisseur jasggu:m, dans urwafer <100 >. C'est
pour des épaisseurs inférieures que les choses se conmtliqaetraintes thermiques aidant.

C'estlors de la premiére étape de protection du silicium’gugrouve I'origine des contrain-
tes thermiques que nous étudions. La couche de dioxydeiciarsilest générée par oxydation.
Cette oxydation peut-étre effectuée sous atmosphere leumidsous atmosphere seche. Dans

5. On emploie aussi le terme « galette ».
6. Solution :23,4 % en masse d&OH, 13,3 % en masse d’alcool isopropanol@®,3 % en masse dé/>0.
7. On peut aussi utiliser d’autres couches, comme le nittarglicium,Si3 Ny.
8. Par exemple &0°C: V&l o = 670nm-min~" etVgl, = 7nm-min~".
9. Solution:28 mlde HF', 170 ml de H,O et113g de NH,F'.
10. Une résine photosensible est chimiquement soluble apsélation a un rayonnement donné. Nous utilisons
la résine Shipley400—37.
11. Notons qu'il existe des résines positives et des résiégatives et que le masque doit étre réalisé en consé-
quence.
12. La différence de vitesse d'attaque peut atteindre upaap000.
13. La plus forte densité d’atomes dans les CFC se rencootirdgs plans atomiqués11) (Fig. 4.1 p. 48). Les
molécules dH>O, formant un écran, sont donc plus nombreuses dans ces plamséme, les énergies interato-
miques sont globalement plus importantes a vaincre poundier un atome...
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Fic. 2.1 —Procédé d’élaboration des membranes de silicium.

notre cas, elle est réalisée sous atmosphére seche danarum lfo température ded80 °C.
Les coefficients de dilatation thermique sontadg = 2,6 - 1075K~! pour le silicium'* et de
asio, = 0,55-1079 K~! pour le dioxyde de silicium généré par oxydattarLorsque le bicouche
est refroidi & la température ambiante, la différence déficat de dilatation thermique entre

14. On trouve dans la littérature des valeurs allant ge= 2,33-10 K~ aag; = 3-10-9K~!. Nous retenons
la valeur moyenne mais il faut avoir a I'esprit que le monstadide silicium est mécaniquement anisotrope donc
que sa dilatation thermique I'est aussi. De plus, le coefiibile dilatation thermique est fonction de la température
etvariede2,5-1079K~1 a4,5- 10" K~! de la température ambiant&80°C [33].

15. On trouve dans la littérature des valeurs allantgg), = 0,5 - 107K~ aag;0, = 0,6 - 1079 K1, cette
valeur variant assez peu avec la température.
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le silicium et le dioxyde de silicium engendre une différente taux de contraction des deux
couches®. Les contraintes thermiques naissent inévitablementligestt 'ensemble a se cour-
ber pour minimiser les énergies internes. Le film peut alets@iver dans un état de tension ou
dans un état de compression selon le signe de la différenusedficient de dilatation thermique
(Fig. 2.2).

croissance du film ﬁ

température,

| / N

mise & la tempé- Ofitm < Qsusbtrat Afilm > Qsusbrat

rature ambiante / \

bicouche sous contrainte
tempeératurd,

FORME CONVEXE FORME CONCAVE
FILM EN COMPRESSION 0, < 0  FILM EN TENSION, o, > 0

FIG. 2.2 —Naissance des contraintes thermiques durant I'élaborati®ine couche mince.

S'il n'est plus désirable, 1670, restant sur une face est supprimé par attaque chimique
au BHF, relachant ainsi les contraintes thermiques. La membrarslidium est de nouveau
préte a accueillir les autres couches éventuellement pse\Rans tous les cas, la courbure de
la membrane porte atteinte a son intégrité physique, aflarfois jusqu’a rupture selon les
épaisseurs en présence [34]. Ce phénoméne doit donc &enprompte. C’est cette courbure,
ou « déflexion », que nous nous proposons de mesurer et qut dans certains cas — permettre
de faire une estimation quantitative de la contrainte.

Le cas du bicouch#8i0,/Si n'est qu'un exemple particulier dans la réalité des contesi
thermiques. Nous avons déja noté que les films minces sarhest générés a température
ambiante ; qu’ils soient réalisés par dépoét, pulvérisattmoissance épitaxiale ou autres tech-
nigues... On peut toujours tenter d’utiliser des matéraésentant des coefficients de dilatation
thermique voisins, parmi la classe des métaux par exemales gk matériaux sont souvent im-
posés par la structure que I'on veut réaliser. Par ailléess;ouches d’oxyde sont fréquemment
utilisées dans le domaine des multicouches en tant que eswseltrificielles. Elles constituent
aussi des barriéres intéressantes empéchant la migréitmmes entre les différentes couches
lors de la réalisation des couches supérieures.

Le probléme des contraintes thermigues se pose aussi ltag@isation des films minces
monocouches. L’étape finale consiste a séparer le film mies@d suppott et 'emploi d'une
couche sacrificielle, qui puisse étre gravée sélectiveneshtourant. Accorder les coefficients
de dilatation thermique entre les différentes couchesoestent impossible.

16. Tant que I'adhésion entre le film et le substrat est cterec
17. En général un substrat de matériau semi-conducfurtsGa, ou autre...
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Les contraintes thermiques sont donc rencontrées frégeaitnans la pratique aussi bien
lors de la croissance d’un film monocouche que dans la réalisde multicouches.

Autres contraintes résiduelles dans le bicouchg§:0, /S

En réalité, et d'une maniére générale, les contraintesiigeles ne sont pas les seules con-
traintes résiduelles en présence dans le bico§ébie/Si. Une autre source de contraintes rési-
duelles réside dans la physique de I'oxydation [27].

Dans le cas de I'oxydation sous atmosphere seche, la anoessia I'oxyde se fait par trans-
port interstitiel de I'oxygéne. La silice générée adopte structure composée de tétraédes
reliés par les atomes d’oxygénes. Cette structure est gisedque la structure CFC du sili-
cium. L'interfacesilicium-siliceest alors situé en-deca de la surface initiale du siliciuy
du dioxyde généré sont situés a I'intérieur du volume ihétab6 % a I'extérieur. La structure
finale de la silice thermique est finalement une structurerphe’ comportant des lacunes qui
engendrent des variations de densité et permettent larnordtion du film par des impuretés
[35]. Ces défauts sont la source de contraintes d’ordreeltedsion ou de compression.

De plus, bien que de composition presque parfaitewafersde silicium monocristallin
peuvent présenter a I'état brut des concentrations deaintés en fonction du taux de dopage
[36]. Les résultats du quatrieme chapitre en montrerontfiet :des wafersbruts présentent
d’'importants défauts de planéité.

Cependant, on considére avec raison que dans les bicodéhesSi, les contraintes ther-
miques sont de loin les plus importantes. On néglige donar pe bicouche particulier, les
contraintes intrinseques.

2.3 Bilan du chapitre 2

Le bicoucheSiO,/ Si fait I'objet des deux premiéres études expérimentaleeptéss dans
ce mémoire. Il a donc été utilisé en guise d’exemple pourigupl I'origine des contraintes ther-
miques. Outre les contraintes thermiques, nous avons duelques exemples de contraintes
intrinseques que I'on rencontre dans les films minces. Orgaeydans un bicouchigm/substrat
lorsque le film est sous contrainte — tout au moins d’ordre@érsiemble fléchi. Cette déflexion
permet de faire une estimation du taux de contrainte dansne fi

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

La mesure du champ de déeplacements
hors-plan

Sans avoir trop insisté sur ce fait, on aura compris que ¢&s études envisagées dans cette
premiere partie ont un point commun : la mesure de la défodagée&chantillons.

Dans le cas dewafersbicouches, elle permet de relier le rayon de courbure a laaote
thermique moyenne présente dans le film. Dans le cas des raeeststiO,/Si encastrées
sur leur contour, elle permet dans un premier temps de faieeétude qualitative du taux de
contrainte a l'interface. Dans le cas des films de polyimédle, permet de tracer les relations
pression/flechegui constituent la base du calcul de la contrainte résleuel

Compte tenu des dimensions en jeu et de la fragilité des &ltbas, il semble important de
leur éviter tout contact mécanique. Ce point fera I'objepdécautions particulieres concernant
leur fixation. Il impose également le choix d’'une méthode @sume sans contact. Nous avons
choisi la métrologie optique.

La bibliographie offre de nombreuses méthodes adaptéesnagures de formes envisa-
gées. On peut citer I'interférométrie holographique (axdengueurs d’onde, a deux indices, a
deux angles...) [37], l'interférométrie dpecklgvia mouvement de I'objet, décalage d’un fais-
ceau...) [38][39][40], la déflectométrie moiré [41], 'erférométrie moiré [42], la projection de
grille auto-adaptative [43], et des méthodes d’interféétim désensibilisée [44], d’interféeromeé-
trie avec réseau périodique [45][46], etc... Ces techrsgaat plus ou moins simples a mettre
en place. Elles peuvent avoir une sensibilité adaptablexée fiElles peuvent opérer sur des
matériaux rugueux ou non.

Finalement, le banc d’essai de gonflement de membranes ‘esigine de notre choix. Il
dispose de deux possibilités complémentaires, en termpeédision et d’étendue de mestire
pour mesurer les déplacements hors-plan [47]:

— linterférométrie holographique, adaptée aux déplacdsieors-plan dans une gamme de
A/50 & 3 um, avec une précision de0,6 %?;

1. Les valeurs indiquées ont été obtenues pour des chamets dbj 0 x 10 mn?.
2. A estlalongueur d’onde de la lumiére laser, 30it 514 nm dans le cas du laser a argon dont nous disposons.
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— laprojection de franges d’interférence, adaptée awadéphents hors-plan dans une gam-
me de3 um a quelques centaines gden selon les angles de projection utilisés, avec une
précision det2 %.

Les études que nous proposons ultérieurement présenttihes particularités du point de

vue des informations que I'on désire obtenir et de la géaméés echantillons.

1. Leswaferssont étudiés de fagon statique. lls ont un diamétrédg@mm et une épais-
seur der0 um, 200 um ou 250 um. Ce sont les rayons de courbure suivant les directions
cristallographiques principales qui nous intéressentidNtavons pas de connaissamrce
priori sur 'amplitude des fleches que va leur imposer la contrairgemique.

2. Les membranes bicouch&80,/Si sont aussi étudiées d’'un point de vue statique. Elles
sont solidaires d’'un cadre de silicium et présentent ddaces couvrant dé,5x 7,5 mm?
a6 x8mm? pour des gammes d’épaisseurs variang de:m a20 zm. Nous désirons en
analyser simplement la forme. Des études antérieures emtmjn’elles peuvent présenter
des déflexions comprises enfrem et40 pm [1].

3. Les films de polyimide sont étudiés de facon continue, awscdu gonflemernit Ils ont
des dimensions déx 8 mn? et 3 x 4 mn? pour une épaisseur dg:m, 4 m ou5,5 pm.
L’information intéressante est I'évolution de la fleche autce en fonction de la pression
de gonflement. Le polyimide étudié étant un matériau trestiglze, les films devraient
subir des fleches trés importantes

La méthode de projection de franges est commune aux traiegtiINous allons donc en

poser les jalons sans trop s’étendre; la technique completet déja été pleinement décrite
dans les théses de Bonnotte [1] et de Trolard [2] qui ont déye le banc d’essai de gonflement
de membranes.

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

La projection de franges, au sens ou nous I'entendons,deieples méthodes d’analyse de
contour par voie optique [49]. Ces méthodes peuvent étre diviséds@nclasses qui utilisent:

1. soit un éclairage incohérent:
— projection de réseaux binaires ;
— projection de réseaux sinusoid&ux
— moiré de projection;
— moiré d’'ombre...

3. Dans I'état actuel du banc d’essai, des pauses sontd@mitefcessaires a I'acquisition des images. Des algo-
rithmes récents permettent par ailleurs d’éviter ces m=j48].

4. D’amplitude supérieure E)0 um.

5. On ditcontouringen anglais.

6. On utilise pour cela des matrices de cristaux liquidesSleM : Spatial Light Modulator
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2. soit un éclairage cohérent:
— interférence par prisme de Wollaston;
— interférence par interférométre de Michelson;
— holographie a deux angles d’illumination...
Le principe ducontouringconsiste a analyser des franges, en général initialemetit re
lignes’ paralléles et périodiques, qui sont déformées par la sudad’objet a étudier. Un ob-
servateur, situé dans une direction quelcofgobserve des franges courbées. Si la surface est

plane, il observe des franges rectilignes.
Le schéma de la figure 3.1 montre des franges rectilignestpey avec une inclinaisom,

OBSERVATEUR

FIG. 3.1 —Angle de projection et interfrange.

sur une surface courbe.
Soit R(Oxyz) le repére lié a I'objet. Soit p 'interfrange dans un plan normal &, la
direction de la lumiére projetée. L'interfrange projetéegst :

(3.1)

avecd (m) :interfrange projetée,
p(m) :interfrange dans un plan normata
a (rad) : angle de projection des franges par rapport a I'eclaseur.

7. On peut aussi adopter d’autres formes de franges irstiale
8. Hormis la direction de la sourcs,.
9. L'observateur étant situé dans la direction
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Pour analyser la forme de I'objet suivanton définit un coefficient de contour,, tel que :

d
c=—2L -

cosatana  tana |

(3.2)

D’un point de vue pratique;’ correspond a la projection de l'interfrange projetéesur z.

La sensibilité de la mesure de contour dépendvdkeorsquea = 0°, la sensibilité est nulle,
I'observateur voit des franges rectilignes. Lorsquend ver90°, la sensibilité augmente, mais
selon la forme de I'objet il y a apparition d’'ombres du cotpogé a la source, empéchant la
mesure de la forme sur tout le champ d’observation. De plus, pbtenir une bonne résolution
suivantz, lI'interfrange doit étre la plus faible possible.

Compte tenu du cahier des charges, la méthode choisie palysanle contour doit per-
mettre de mesurer des écarts de position suivaaltant de quelques micrometres a une cen-
taine de micrometres. La technique doit donc permettre gilagé simple dev. Elle doit aussi
permettre 'obtention d’une résolution optimale dans lenplLa caméra que nous utilisdfis
posseédel 024 x 1024 pixels répartis sur une surface d’envirdnx 7mm?. Si 'on désire par
exemple, mesurer la forme d’un objet dans un champ-demn?, le grandissement transversal
Gr est unitaire. On admet, en général, que la meilleure r@salakpérimentale s’obtient pour
un échantillonnage du double de la condition de Shakharest a dire pour une interfrange
projetée,d = 27 um. Pour construire cette interfrange avec un angle de grojede85°, on
doit réaliser une interfrangg,= 2,4 um.

Une telle interfrange n’est pas possible a réaliser enrégeaiincohérent. En effet I'obtention
des franges en éclairage incohérent nécessite de projetéseau de plusieurs dizaines de traits
par millimetre. Il y a alors dispersion de la lumiére et ajitpar d’un phénomeéne d'irisatiof.

Si I'on projette un réseau sinusoidal a I'aide d’'une mattieeristaux liquides, I'interfrange du
réseau limite a elle seule la résolution spatiale. Il faupldis disposer d’'une bonne optique de
projection, dont la profondeur de champ constitue de t@agerf une limite. Le choix de 'inter-
férométrie s'impose donc logiquement pour générer legyanA ce stade, il faut néanmoins
faire une remarque.

Pour observer des franges d’interférence projetées awedngidence quelconque sur un
objet, la surface de celui-ci doit étre optiquement ruge&lisans quoi la lumiére n’est réflé-
chie que dans la direction spéculditeOr, I'éclairage d’un objet optiquement rugueux par une
lumiére cohérente génére inévitablemenisgecklé®. Ce speckleconstitue un bruit de hautes
fréquences qu'il faut filtrer pour observer correctemeatftanges. Il limite donc la résolution

10. Caméra monochrome Kodd&kMEGAPLUS & capteur matriciel CCDCpupled Charge Devigale surface
totale1320 x 1035 pixels’ de6,8 x 6,8 um? de surface chacun. Nous en utilisons classiquert@ht x 1024.

11. Le théoreme d’échantillonnage de Shannon dit qu’on mmanstruire un signal a bande passante limitée a
partir du signal échantillonné avec un pasidesi: Tr < 1/(2vy) oUvy, est la plus haute fréquence du signal
initial.

12. Apparition des couleurs de I'arc-en-ciel par diffraotde la lumiére.

13. C’est a dire que sa rugosité doit étre supérieure a la-ttergueur d’'onde laser.

14. Spéculaire : vient du latispeculungui veut dire miroir.

15. Voir le paragraphe 3.1, partie Il, page 132 pour de plyslesrinformations sur le phénoménesgeeckle
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spatiale de la méthode de projection de franges d’intaréé&reOn peut donner une estimation
rapide a cette limite.
La taille moyenne du grain dgpeckledans le plan image est définie comme::

S =122\ (1+Gy)- Fy (3.3)

avecS (m) : taille moyenne du grain depeckle

A(m) :longueur d'onde de la lumiére,

Gr :grandissement transversal du systeme optique,

F,  :Nombre d’'Ouverture du systéeme optique.
Les franges sinusoidales ne sont plus résolues si leudeéeit inférieure a la taille moyenne du
grain despeckle Dans le cas défavorable d’'un grandissentént= 1,75 et pour une ouverture
a f/11, la taille du grain moyen est envird® m. L'interfrange minimale est dont) ym soit
5 pixels dans I'image.

En éclairage cohérent, la construction des franges ess&éapar I'interférence de deux

faisceaux non colinéairé%(Fig. 3.2). L'interfrangep, dans un plan normal a la directios),

2, E—<
/

FIG. 3.2 —Construction des franges en éclairage cohérent.

du faisceau est définie par :

A
P osinAg (34)
avecp (m) . interfrange dans un plan normata
A(m)  :longueur d'onde de la lumiere,

Ad (rad) : demi-angle entre les faisceaux interférents.
Le montage optique choisi pour réaliser les interféerensebieterférometre de Michelson.
Il permet:
— une bonne adaptation aux dimensions latérales qui natregsent ;
— une relative simplicité de mise en place et de réglage

16. En pratique, on utilise un faisceau divisé en deux.
17. Point capital pour une utilisation prévue pour des miégams.
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— une étendue de mesure réglable en jouant sur les anglesjdetjpns®;
— une relativement bonne stabilité dans le temps...
Nous représentons le montage optique, vu de dessus, suaila 8¢. L'interférométre de

OBSERVATEUR

MIROIR 1 z

OBJET

5
MIROIR 2 @ \OM

D

SEPARATEUR

ZM

Ym

SOURCE
FiG. 3.3 —Interférométre de Michelson.

Michelson est défini dans le repéRe,; (Onznyarzar) OUyy est colinéaire &. Il est composé
d’'un cube séparatetiret de deux miroirs. Un faisceau de lumiére monochromatighé@ente
est envoyé en direction du cube. Il est séparé par le plarodéglu cube en deux faisceaux
perpendiculaires dirigés vers les deux miroirs placés @l’'un de l'autre. Les faisceaux sont
réfléchis vers le cube et se retrouvent colinéaires a sasbhdisque I'un des miroirs subit une
rotation deAd, les deux faisceaux de sortie ne sont plus colinéaires etfénent, créant une
modulation sinusoidale de I'intensité.

18. Aux dépens de la résolution.
19. Ou d’'une lame séparatrice.
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L’'angle de projection défini par rapport a la direction d'ebstion s’écrit :
a+ Af ~ a. (3.5

On peut finalement en déduire I'expression du coefficientoatair :

A

T OsinasinAf | (3.6)

A cette étape, la mesure du contour est discréte. La résoldé la technique deontouring
dépend du nombre de franges projetées sur une surface d@me@eut cependant réaliser une
mesure continue du contour.

La distribution en intensit®des franges s’exprime par la relation:

i(2,y) = io(z,y)[1 + v(2,y)cosg(x,y)] (3.7)

aveci(z,y) (W-m=2) :intensité des franges,
io(z,y) (W - m=2) : intensité moyenne,
v(z,y) : visibilité des franges,
o(x,y) (rad) : phase traduisant la modulation spatiale de la luspenjetée.

Si I'échantillon est une membrane plane — cas des films damplg — son gonflement
va entrainer la déformation des franges. L'analyse de laifination de la phase(z,y) va
permettre de quantifier le déplacement hors-plan de I'édleampar rapport a la position de
référence. SiI'échantillon est initialement déformé —das bicouches:0,/Si — I'analyse de
la phase permet de déterminer la forme de I'échantillon @ppart & un plan de référerce
Dans les deux cas, on peut réaliser une analyse de la phasegbouler le contour en chaque
point de I'image.

La position hors-plan de I'échantillon est directemenieeek la phase par la relation sui-
vante:

27

- 47 sin A sin «v

z(z,y) =

avecz(z,y) (m) : position hors-plan de I'échantillon,

C (m) : coefficient de contour,

¢(z,y) (rad) : phase de la lumiére projetée,

A (m) : longueur d’onde de la lumiére,

A6 (rad) : demi-angle entre les faisceaux interférents,
a (rad) : angle de projection des franges.

20. Le terme « intensité » est ici un abus de langage adoptésapticiens, il s’agit en réalité d’un éclairement.
21. On utilise expérimentalement un plan de I'échantillole -eadre entourant une membrane par exemple —
calculé par moindres carrés a partir de quelques pointsisiéfia souris par I'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]...

Quelgue soit la méthode utilisée, elle permet de déternhdserois inconnues de la relation
3.7 ig(z,y), v(x,y) eto(z,y). Nous utilisons pour notre part un algorithme de décalagghdse
a b images [54]. L'expérience acquise lors de la mise au poirdahc d’'essai de gonflement a
en effet montré que cet algorithme est tout a fait adapté @omditions expérimentales [1] [2].

3.2 Calcul de la phase

Le décalage de phase est effectué a I'aide d'un translatézoglectrique sur lequel est fixé
I'un des miroirs de I'interférometre de Michelson. La triti®n du miroir d’'une valeur correcte-
ment étalonnée permet d’introduire un déphasage cghrdes franges projetées. L'algorithme
a cing images nécessite cing acquisitions succes€idesfranges déphasées d£. La der-
niére image enregistrée est donc identique a la premietwugtiet aux défauts d’étalonnage du
translateur piézoélectrique prés.

Dans ces conditions, la distribution en intensité de chagage de I'échantillon s’écrit :

in(@,y) = do(z,y)[1 + v(2,y) cos(¢(xy) + m(k —1)/2)] (3.9)

aveck variant del abs.
La phase peut alors étre extraite de la relation suivante:

__ 2(u(zy) —da(zy))
tan (z,y) = 2i(ty) — @) — (@) | (3.10)

La différence entre la phase de I'état téntSiat la phase de I'état de référertt@ermet de
calculer le déplacement hors-plan de la surface de I'édlmanén tout point de I'image.

Bien que la mesure de la forme d’'une membrane par décalagbase goit une méthode
fiable, elle nécessite une étape qui peut générer des ertelasiéroulement de la phasé®sLa
phase calculée est obtenue modkio Elle doit étre déroulée de fagon a en assurer la continuité
c’est a dire de fagcon a assurer la continuité du relief.

La technique habituelle consiste a choisir un point origiags I'imagé® puis a scruter suc-
cessivement tous les points de I'image. On considere ga’ipgésence d’'une discontinuité dans

22. Pour chaque état de I'échantillon.

23. Nous appelons « état témoin » : soit I'état gonflé dansdelea mesures par gonflement de membranes; soit
la configuration déformée dans le cas de 'analyse de forme.

24. Nous appelons « état de référence »: soit la membraneardlég dans le cas des mesures par gonflement
de membranes; soit le plan calculé par moindres carrés da@sIde I'analyse de forme.

25. On dit aussi dépliement de la phaseuowrappingen anglais.

26. En général le point en haut a gauche.
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la phase entre deux points successifs lorsque la différéadeur phase est supérieurer &n
valeur absolue. On peut ainsi construire progressivenaephése continue en ajoutant ou en
retranchank2r a la phase de chaque point selon sa position dans I'images Momntrons la
procédure sur la figure 3.4 qui représente une image de phdde d 512 pixels’. Le déroule-
ment de la phase est effectué suivant la ligne supérieusespiviant chaque colonne. On appelle
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FIG. 3.4 —Déroulement de la phase, algorithriigne/colonne

cette procédure de déroulement extrémement rapide lithgoe ligne/colonne Nous y avons
ajouté le déroulement préalable de trois lignes dans I'efag\u cours du déroulement com-
plet, ces lignes constituent des éléments comparatifssymettent de détecter une erreur durant
le déroulement successif des colonnes. En cas de difféagpihase continue de la colonne en
cause est recalculée en la comparant a sa colonne de gaunshla dane considérée.

En effet, I'algorithme créé parfois un saut de phase incomerant le déroulement. Cela
arrive lorsque la variation de I'éclairement lumineux estalement insuffisante durant le déca-
lage de phas@&. Les poussiéres présentes sur la surface générent ce gpeud, notamment

27. Une ligne au tiers de I'image, une ligne aux deux tiersidege et la ligne inférieure de I'image.
28. Durant la décalage de phase(dad a2r rad, chaque pixel est éclairé successivement par une frdaige
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par la présence d’'ombres. Ces problémes apparaissentdédiangle de projectiony, tend vers
90°. La forme de I'échantillon peut également générer une ordbreoté opposé a la lumiere.
Nous avons rencontré ce cas pour de grandes déflexions ddiimkede polyimide. La parade
consiste alors a n’enregistrer qu’une partie de la memloargesélectionner numériqguement la
zone intéressante. Cela ne nous géne en rien puisque la gakelion mesure dans cet essai est
la fleche au centre (Chap. 7).

Des erreurs de déroulement apparaissent aussi lorsqueittiton observé présente de
fortes variations de courbures ou lorsque la phase esengefit discontinu®. Nous n’avons
jamais rencontré ce cas dans les échantillons testés. &mnlef variations de pente sont pro-
gressives aussi bien en surface des membranes qu’en stefgafers
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FiG. 3.5 —Déroulement de la phase, algorithme de Stetson.

En outre, dans le cas desfers qui sont circulaires, nous avons dd implémenter un algo-
rithme3° basé sur I'algorithme de Stetson [55]. Cet algorithme digpp & des images de forme

et une frange sombre. Cette variation doit couvrir touteylaasnique du capteur CCD.
29. Le cas d'une marche provoquant un décalage supérieer@ami-frange est par exemple impossible a traiter

en projection de franges.
30. Merci a Bertrand Trolard, L.O.P.M.D, pour son aide.
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guelconque, mais aussi a des images présentant des pobitgianOn définit un seuil minimal
de variation de I'éclairement lumineux. Tous les points éefiant pas ce critére sont consideé-
rés comme invalides et sont exclus du calcul de phase. @esid du rectangle central dans
I'exemple de la figure 3.5. L'origine du calcul est prédéffhid algorithme déroule la phase de
proche en proche de fagon a progresser en spirale vers e dentimage. Lorsqu’il atteint un
point d’arrét, un nouveau point dont la phase n’a pas endérdéroulée est recherché puis I'al-
gorithme reprend sa marche. Dans I'exemple fourni, ce ssnpbints numeérotés. Cette boucle
est répétée jusqu’au déroulement intégral de la phase. &launs associé cet algorithme avec
une fonction de la carte de digitalisatitsn la gestion deslobs®. L’'image de phase initiale est
séquencée en plusielbs Chaqueblob représente un élément isolé de I'image qui vérifie le
critéere de validité. Cette démarche permet a I'opératewsétectionner la zone qui correspond
auwafer. Le déroulement de la phase est alors effectué uniguemestoda élément. Précisons
gue le seuil de validité peut étre ajusté par l'utilisateerrfaicon a s’adapter au contraste des
franges.

L’algorithme de Stetson est plus lent mais, d’'une maniereég@e, nous I'utilisons lorsque
les images sont trop bruitées et font échouer de maniérésystématique l'algorithmlgne/co-
lonne

3.3 Procédure expérimentale

L’organigramme de la figure 3.6 présenté a la page suivaméalyse la procédure expéri-
mentale compléte.

La premiére étape intervenant dans I'analyse de fétiar projection de franges est de loin
la plus importante. Elle consiste a étalonner les différéiéments et paramétres du systéeme de
mesure, a savoir:

— l'angle d’orientation du miroirAd ;

— l'angle de projection des franges;

— 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 a gauche de la ligne la plus haute.

32. Le signal analogique est enregistré par la caméra pitislsnérisé soit transmis tel quel a une carte électro-
nigue de digitalisation que I'on appelle vulgairement «&amage ». La carte utilisée ici est une carte Mattox
1280 équipée d’'un processeur spécifique.

33.Blob: mot anglais qui veut dire tache ou zone.

34. Associée ou non a I'essai de gonflement de membrane.
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| Etalonnage |

< <
Golnfler | ¥ non A
>
/ Acquisition /
|
| Fin |
|
| Calculer phasel
|
| Dérouler |
|
/ Phase continu;! A
oui
| Lisser / Stocker /
/Choix des poin}é

| Calcul du plan |

' > 7 <

| Soustraire |
|

/ Forme /

Continuer

FIG. 3.6 —Procédure de calcul de la déformée hors-plan d’'un échamtilbar projection de
franges.
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L'étalonnage des angles est effectué a chaque campagrsaid.eBlusieurs méthodes sont
applicables. On peut utiliser un goniometre, faire une meeda déviation de faisceau, ou utiliser
une méthode d’'imagerfé. Pour notre part, les échantillons de type membrane soittqrosés
verticalement. Une table de rotation permet alors de réglegle o 6. Les échantillons de type
wafersont, par contre, positionnés horizontalement mais nos.fligne doivent pas étre dépla-
cés. L’'anglex est alors obtenu par inclinaison de I'interféromeétre. tlneesuré par déviation de
faiscead’. L’angle Ad est dans les deux cas mesuré par déviation de faigteau

L’étalonnage des angles par déviation de faisceau corsifstealiser les faisceaux sur un
plan situé a grande distance du cube séparateur — nousuisiood pour ce faire une lentille
en amont de l'interférométre de Michelson pour créer unésygstafocal — puis a mesurer leur
écartement.

Le translateur piézoélectrique est pré-étalonné. Il ésteaité en tension en boucle ouverte
et ne fait pas I'objet d’'un asservissement particulier. deffectuons régulierement une vérifica-
tion de I'étalonnage mais I'algorithme de décalage de paassg images permet théoriguement
de s’en affranchir [54][2]. L'étalonnage suppose que ldaggment soit linéaire avec la tension
et que le phénomene d’hystérésis soit négligeable. Il stmsimplement en un décalage sup-
posé der sur la phase des franges. Dans ce cas, les deux images desfabignues doivent se
superposer. Si tel n’est pas le cas, un potentiométre switebd’alimentation du translateur
permet de régler finement le gain en tension et d’ajuster @issiperposition des franges.

Le capteur CCD possede des dimensions physiques connuéailleéalu pixel intervient
dans le calcul du grandissement transversal mais pas dareslae du déplacement hors-plan.
Une bonne connaissance des dimensions des échantillon&tpesuffisante. Nous mesurons le
grandissement transversal a I'aide d’'une mire circulagreayon connu. Le principal intérét de
cet étalonnage est de pouvoir placer I'axe de la camérarduavaormale a I'échantillor, par
mesure et comparaison des grandissements horizontakieal@r

Le capteur de pression, a l'instar du translateur piéztédee, est pré-étalonié Le certi-
ficat d’étalonnage permet de connaitre précisément sestéastiques et de programmer I'af-
ficheur de pression selon le capteur utilisé. Nous n’avossifarmatisé a I'heure actuelle la
lecture de la pression. Elle doit donc étre effectuée visodnt.

La suite du déroulement des opérations nécessite le calouétht de référence et d’'un état
témoin. S’il s'agit d’un essai de gonflement de membranéat’de référence, en général plan,
est calculé au cours d’'un premier passége’état témoin, en général bombé, est calculé au
cours d’'un éniéme passage. Dans le cas d’'une simple anaysente, un seul passage sulffit, le
plan de référence étant alors calculé par moindres carragiagiau moins trois points définis

35. Par calcul de la fréquence moyenne des franges par R digigne.

36. Avec une incertitude d’'une minute d’arc.

37. Avec une incertitude de2 secondes d’arc.

38. Avec une incertitude de2 secondes d’arc.

39. Les aberrations et distorsions du systéme optique sgtigges ici.

40. Il s’agit d’'un capteur Sagem, a pont de Wheatstone, cas®pen température. Nous disposons de trois
gammes de mesur@®:-1 bar,0—5 bar et0—10 bar.

41. On peut dans la pratique saisir une référence dans utégdadéformeé. La forme calculée correspondra alors
a la différence des déformées.
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par I'opérateur.
La séquence de calcul de la phasg;,y), comprend?:

— les cing acquisitions successives;

un filtrage passe bas par fenétre couliss&nte
le calcul de la phase discontinue ;

— le déroulement de la phase.

Nous donnons le résultat en images de ces quatre opératiolasfigiure 3.7.

Excepté lorsque I'on choisit le déroulement de la phase 'plyorithme de Stetson, les
deux derniéres opérations sont effectuées avec des « I*Uprécalculées. C’est un procédé
qui permettait un gain de temps trés appréciable a I'épogue lbanc d’essai a été dévelogpé
Le calcul de la phase continue se fait par exemple en dixsedbndes pour une image de
512x512 pixels alors qu'il nécessite plus d’une dizaine de secondes pagonitame calculant
point par point.

L'utilisateur peut ensuite, s'il le désire, lancer un fijeapasse bas Gaussien par EFT
du plan de phase obtenu. Deux largeurs de bande sont prépnogres. Ce filtrage permet de
lisser les valeurs expérimentales des déformées cal¢diées de mieux visualiser la forme des
échantillons. On en verra cependant les limites dans lehpingaragraphe. Le filtrage FFT
Gaussien, s'il est utilisé, doit I'étre aussi bien pourdtéteférence que pour I'état témoin.

Finalement, la soustraction entre I'image de phase ténlinege de phase référence
permet de déterminer la différence de forme de I'échamtidlotre ces deux états. L'étalonnage
initial des angles permet d’obtenir le résultat en vraiendear. L’'opérateur peut alors stocker
les résultats et lancer une nouvelle mesure de phase. Légatéstockés sont:

— une coupe suivant et une coupe suivaptpassant par la fleche,,
— une matricé1 x 51 du relief, z(z,y) ;
— larelationpression/fleche» = f(h) (dans le cas du gonflement).

Lors d’'un essai de gonflement, toute cette démarche essé&éghiusieurs fois. Lors d’'une
analyse de forme, un seul passage suffit généralement.

42. Voir le paragraphe précédent.

43. Pour diminuer I'aspeapeckeldes franges, inhérent a la lumiére laser monochromatigoes Mtilisons un
filtrage Médian par fenétrgx 3 coulissante.

44. LUT : abréviation dé.ook Up TableLes LUT sont des tables de valeurs utilisées en informatogu pour
chaque valeur d’entrée affecte une valeur de sortie défarieegprogrammeur.

45. Le banc d’essai a été développé en 1994. L'augmentatpmnentielle des performances des matériels infor-
matiques rend pratiguement caduque ce moyen de calcul.

46. Effectué aussi tres rapidement par des LUT.
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ETAT DE REFERENCE

' Imagesde franges initiales

M |
I WA

Images de phase dlscontlnue .'
Images de phase continue (poids faibles)

T g i
oy, S o

S

RESULTATS

Différence des phases Déplacement hors-plan

FIG. 3.7 —Procédure d’analyse de contour par projection de franges.
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3.4 Limites de l'utilisation du filtrage préprogrammeé

Nous avons évoqué les restrictions dans l'utilisation drafile préprogrammeé. Lutilité de
ce filtrage réside dans I'élimination d’ondulations paessprésentes dans les formes calculées.
Ces ondulations peuvent étre issues de franges parasgies/ables dés I'acquisition des cing
images initiales. Elles sont aussi probablement signiiesatd’'un phénoméne non reproduc-
tible*’ d’hystérésis ou de non-linéarité du translateur piézodtpe.

Lorsque les déformées des échantillons sont supérieuras anicrometres, ces ondulations
ne sont pas génantes et peuvent étre filtrées a I'aide dygélfyeéprogrammeé. En deca de cette
valeur, il devient difficile d’exploiter les résultats deém systématique. Nous présentons, a titre
d’exemples, deux cas expérimentaux ou le filtrage prépnogr@est a rejeter.

4,5
T ] S [ ] 3
—~ 3 e ’ I’
S 33 1 \
£ " i ': ln”” ,"" '%{l'
> \ Dol
Ilhwli,glllllll,’ ,'III m, J'l".
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6

y (mm) 0 ’ x (mm)

] ~ xz(mm) . _
(a) déformée nonfiltrée vue de dessus (b) topographie 3D non filtrée

1,5 3 4,5 6 7,5

//

I il \
":::‘ "'0 N
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(c) topographie 3D apres filtrage adapté

FiG. 3.8 —Petite déflexion d8@ membranes.

Le premier exemple est issu d’essais de gonflement réalisésdbs conditions extrénfés

47. Des tests de filtrage systématique des franges parasttabouti en effet a un échec.
48. Pour une application qui sort du cadre de cette théseeafiattuée sur le banc d’essai de gonflement. Merci
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(v = 87,5°, A0 = 0,429°,C = 34,4 um) [56]. La figure 3.8(a) montre la déformée calculée sans
utiliser de filtre. La figure 3.8(b) en donne une représematidimensionnelle. L’échantillon a
une dimension totale de3x8,8 mn?. Il comporte trois membranes alignées d’épais&dum :
une membrane centrale de surfacé4 x 1,32 mnm? et deux membranes latérales de surface
1,93 x 0,96 mm?. La mesure de la flech& aboutit a une valeur d&07 xm pour la membrane
centrale et de,76 um pour les membranes latérales. Les ondulations paraseitésés visibles
sur les figures 3.8(a) et 3.8(b). Un filtrage FB&d hocsélectif permet de filtrer efficacement
ces ondulations. Les franges parasites sont en effet strales et rectiligne¥. La figure 3.8(c)
représente les membranes apres ce filtrage adapté. On peiesiimer les fleches a environ
2,1 um pour la membrane centrale et & envifphium pour les membranes latérales. Le filtrage
FFT proposé dans I'algorithme de mesure par projectionategfrs est beaucoup moins sélectif
gu’un filtragead hocet n’aurait pas permis de mesurer ces fleches de fagon ofgjecti

L’'autre exemple d'utilisation dangereuse d’'un lissageé&ysitique est apporté par la pré-
sence d'artefacts de mesure. Les essais de gonflement deléilpayimide présentés au cha-
pitre 7 engendrent ce type d'artefact di aux ombres lorsgsidilms atteignent des fléches
importantes. Les points faux ont des valeurs arbitraires dlianage de phase continue et un
filtrage lisse ces zones générant ainsi des reliefs non woe®a celui des membranes. Il faut,
pour traiter ce type de résultat, soit négliger I'influenes dndulations parasit&ssoit 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 précigie I'analyse de forme par pro-
jection de franges dépendent de I'angle d’orientation dwimiAd, et de I'angle de projection
des frangesy. Les phénomenes d’'ombre vont étre le critére principal pboisira. Lanalyse
de forme d’un échantillon nécessite donc d’avoir une m@eiori de 'amplitude et de la forme
des déflexions puis d’adapter éventuellement les angle pas.

La gamme de mesure s’étendde3 um a200 xm pour une mesure de la forme complete et
peut atteindrel00 zm lorsque I'on ne mesure que la fleche de I'échantiifon

La résolution latérale est nettement supérieure a ce gngéat atteindre classiquement en
meécanique. Les grandissements utilisés durant les essamefient de résoudre une zone dans
I'objet d’environ6,8x 6,8 um? dans le cas des membranes bicouches et des films de polyimide ;
et d’environ50 x 50 um? dans le cas dewafershicouches. Sur le million de points calculés,
les faibles rayons de courbure que nous observons expédaleerent nous autorisent a n’en
retenir ques1 x 51. Ceci est amplement suffisant, pour la mesure d’'une carté&pl@ackments

a Henri Porte, L.O.P.M.D, de me permettre de reproduire€asats.

49.h = Zmawi(xay) - Zmznz(xay)

50. Les ondulations parasites étaient particulierememt 8dessinées pour cette application.

51. Ceci est tout a fait permis lorsque les fleches obsenafgs-scomme dans le cas des films de polyimide —
supérieures 400 xm alors que les ondulations parasites n’atteignent pas.

52. La zone d’'ombre doit étre alors éliminée du champ de wisiosimplement écartée numériquement.
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hors-plan, dans le cadre des applications qui nous ingnmess. Un étalonnage du capteur CCD
par visualisation d’un disque de diamétre connu est dorfisant pour I'analyse de la déformée
par projection de frangé&%

La précision que I'on peut attendre st(rr,y) fait intervenir I'incertitude sur chaque para-
métre de la relation 3.8, a savoir:

Az(zy)  Ag(zy) A(A0) Aa AN .

2zy)  o(zy) tan Af tam(a)Jr A (3.11)

Soit, en développant au deuxieme ordre et en considérant I'incertitude sur lguenr d'onde
négligeablé*:

Az(x,y) _ Ag(x,y) N A(AD) N eAe (3.12)
z(z,y) o(z,y) Af 1—¢€2/2
ou ¢ est I'angle complémentaire de

L’incertitude sur la phase calculée par I'algorithme deadigge a cing images est donnée par
Brophy [57]:

Ap
¢
ou~ est la visibilité des franges €1 la dynamique de la caméra CCD.

La visibilité des franges peut atteindre 1 et nous estimandyhamique moyenne Z00
niveaux de gris. Ces valeurs aboutisset@/ ¢ = +2,2 - 1073,

La relation 3.12 montre, vig que I'incertitude sutv est négligeable devant I'incertitude sur
Ad. C’est finalement principalement de I'angle d’orientatctanmiroir que dépend la précision
dez(x,y), SOitA(A)/AO ~ 1,7%°°.

Le relief est donc connu a:

1/(V37Q) (3.13)

8% _ ogl.

z

C’est I'incertitude que I'on accorde en général a la mesereahtour par projection de franges
en lumiere cohérente [49].

3.6 Bilan du chapitre 3

La mesure de la déformée par une méthode de projection dgelatiinterférence initiale-
ment développée pour I'essai de gonflement offre des pedfioces adaptées aux applications
envisagées. L'étalonnage des angles intervenant dankcié da coefficient de contour est une
étape importante qu'il faut réaliser avec soin. La précisle 2% que I'on peut accorder aux
valeurs mesurées en dépend.

53. Le probléme sera tout autre pour la mesure de déplacelaeste plan appliquée a I'essai de traction. C'est
en effet la résolution latérale qui fera I'objet de la pluamgte attention.

54. Elle est inférieure &A soit A\/)\ = 2 - 10~* pour une longueur d’onde dd4 nm.

55. PourAfd = 0,2° et A(Af) = 12, ce qui correspond aux valeurs expérimentales de I'analgseafers
bicouches.
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Le choix des options disponibles dans 'algorithme de daleda déformée est aussi soumis
a réflexion. Enfin, I'analyse des résultats ne doit pas éaksge de facon systématique. Elle
dépend de I'amplitude des déplacements hors-plan en jais Moiendrons spécifiquement sur
ces points dans chaque application, aprés avoir traitéuénce de I'anisotropie des matériaux
CFC sur les coefficients d’élasticité.
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a7

Chapitre 4

L'anisotropie des matériaux CFC

Concernant les contraintes résiduelles dans les bicouehesmpte tenu des relations que
nous allons utiliser, il semble nécessaire de consacrehapitte a I'anisotropie du substrat.
Celle-ci estrégulierement négligée alors que I'emplondsubstrat anisotrope est courant. L'ani-
sotropie des substrats a pourtant été pleinement étuBge9H60][61].

Les substrats fréquemment utilisés trouvent en effet leigire dans I'électronique de
masse. Les matériaux originels sont des semi-conductelsgjue le germanium et le silicium
[35]. lls sont souvent monocristallins et respectent dafan point de vue microscopique et
macroscopique, des regles de symétrie.

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

La structure cristallographique du silicium monocristedist du type Cubique a Faces Cen-
trées, CFC (Fig. 4.1). C’est le cas du germanium; c’est dassas de I'arséniure de gallium,
AsGa, I'un des concurrents actuel du silicium en électroniqumdsse. Les films de polyimide,
objet du chapitre 7, sont notamment obtenus par dépot setratbnAsGa.

4.1 Expression des coefficients d’élasticité

Leswafersde silicium utilisés en usinage chimique sont extraits dedaaix, obtenus par
croissance, principalement selon deux configuraions

— les barreaux d’orientation 100 >3
— etles barreaux d'orientation111>.

1. A 'hypothése prés que le dopage du silicium ne modifie gagadon significative ces coefficients. Cette
hypothése étant probablement valable compte tenu desitbdssftaux de concentration de dopant (§2.2.2).

2. Simplement pour répondre a la demande des électroniciens

3. En cristallographie les symbolgkdésignent une direction cristallographique ; les symbeles désignent
un type de directions cristallographiques ; les symbpbedésignent un plan cristallographique et les symblgs
désignent une famille de plans cristallographiques.
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famille {110} famille {111}

FiG. 4.1 —Structure cristalline des matériaux CFC.

Leswafersusinées dans ces barreaux sont respectivement orientés> et < 111 > par
trongonnage normal, ou plus rarement10 > par trongonnage avec un angle adéquat. lls sont
ensuite éventuellement polis. L'usinage anisotropewdafers< 111 > est délicat. Pour des
applications en microstructure, on utilise donc degers< 100 > ou < 110 >. Les directions
principales desvaferssont repérables grace a un méplat:

1. wafers<100>:
— lewaferest situé dans le plai®01),
— la normale au plan dwaferest orientég001],
— le méplat est orient@ 10| ;
2. wafers<110>:
— lewaferest situé dans le plan10),
— la normale au plan dwaferest orientéel10],
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— le méplat est orientg 10].

Les figures 4.2 et 4.3 permettent de situer la positionveefersselon les directions prin-
cipales’. La figure 4.1 offre une représentation symbolique de laitliemsomique des trois

(110)

21 [100]

FiG. 4.2 —Orientation d’unwafer < 100 > dans la maille cristalline.

familles principales du réseau CFQ,00} {110} et{111}. On imagine aisément que les coef-
ficients d’élasticité soient différents selon la directwistallographique. Rappelons d’ailleurs
que c’est I'une des causes des différences de vitesseqliattiu silicium paiKOH °.

On exprime la relation générale entre les contraintes etléésrmations dan®,, repere

principal d’anisotropie du CF& par son tenseur de rigidité du quatrieme ordzré, En notation

4. En accord avec les applications ultérieures, nous désgpar :z I'axe de la caméra, donc la normale aux
échantillons iz, y, X etY les axes dans le plan desferstels quer soit normal au méplay; soit dans la direction

du méplat()?,?) soit orienté a-45° de(ﬁ) etOxyz forme un repére orthonormé direct.
5. Voir paragraphe 2.2.2.
6. R, orthonormé avee, d’orientation[100], y; d’orientation[010] et z; d’orientation[001].
7. Voir le chapitre 1 partie Il page 119 pour de plus amplesrim&tions sur les relatiom®ntrainte/déformation
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Z1 [001]
A

y1 [010]

\ 4

ez Y /2]

0% [11\75] z [110]

—45° v
x [001]

21 [100]

Fic. 4.3 —Orientation d’'unwafer < 110 > dans la maille cristalline.

matricielle et compte tenu des différentes symétriesatlises, on écrit sous la forme::

C1111  C1122 C1133 C11 Ci12 Ci12
C2211 C2222 C1122 0 Cl2 C11 Ci12 0
[5] | €3311 C3322 (3333 | G2 CGi2 (11 ( 4 1)
C2323 Ca4
0 C1313 0 Cs5
i C1212 | i Ce6

OU cyq =C55 =Cgg-
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En exprimant les relatiorsontraintes/déformationde maniére inverse, on définit le tenseur
de souplesse du quatriéme ord$edont la notation matricielle s’écrit :

S1111 S1122  S1133 S11 S12 S12
S9211 52222 S2233 0 S12 S11 S12 0
[5] _ | 53311 S3322 53333 _ | S12 S12 Su
459393 Sq44
0 451313 0 S44
| 451212 i | S44

(4.2)
OU S44 =S55 =S66-

Les coefficients de souplessg sont facilement exprimables a partir des coefficients de
rigidité c;;. On trouve :

c11 + Ci2 - —C12
3912 —
c11? + cricia — 2¢192

1
Sqq4 = —. (43)

)
c112 + cr1c1a — 26192 Cy4

511 =

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

C11 = 165,7, Clg = 63,9 et cyq = 79,56 (GPa)
s =T.68-1073, sp=-214-107 et sy =12,6-1073 (GPa)

On exprime_les c_oefficients de rigidité,, et de souplesse;j;, dans un repere quelconque

jl
par les tenseur§’ et,S’. Un simple changement de repére permet de les obtenir.

SoientR, un repére orthonormeé quelconque. Le repRreest relieé au reper®,; par une
matrice de changement de badg, | :

R, =[An] R (4.4)

avec[A,] = a;;.®
Les coefficients des tenseurs de raideur et de souplesgisiext alors dans le repere
quelconquer, , a l'aide des relations suivantes:

/ — . . . . . .

cijhkz = Q4] - Qjm * Qpn * Akp * Clmnp (4 5)

/ . .
Sijhk = @il * Qjm * Qhn * Qp * Stmnp

En partant des valeurs ainsi déterminées, on peut donnenigmprétation des coefficients
élastiques d’'un matériau de réseau cristallin Cubique @g-&entrées suivant une direction
[uvw]| quelconque :

— le module d’Young £' ., (Pa)= i ;

uvw

i

— le coefficient de Poisson/ = —Z12:

uvw S11

8. On trouve aussi dans la littérature I'utilisation de ldation des cosinus directeurg:ls I3, mq mo ms €t
ni1nans.
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iaviad- v/ _ F _ 1
— le module biaxid: Y;,,,,, (Pa)= £ = T
/ E 5] .
— le module de plaquey,,  (Pa)= =7 = 5=

S11 12

(Pa)= ci = &

—-.
566

— le module de cisaillement de Coulom@”

avw

On remarque que les coefficients, s}, etcy, suffisent a déterminer tous les coefficients élas-
tiques relatifs a un plan donné. On exprime ces coefficiehi¢gde des relations 4.5:

P 2, 2 2. 2 2, 2
sty = St = s11 — 2s(an”ar2” + ar2’a13” + a1 *ai3”)

g 2 2 2
19 = 8190 = S12 + 8(a11a21” + a12a22” + a13a23”) (4.6)
T 2 2 2

Co6 = Ch3gz = Caa + C(@11021° + A12G22° + a130237)

avecs (Pa') = sy, — s12 — su/2,
c(Pa)= ci1 — c12 — 2cys.

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

La figure 4.4 permet de se représenter I'orientation du plan) dansR;. On définit le
repérer, lié au plan(111) tel que:

1. z soit d’orientation111];
2. x5 € (111) soit d’orientation112] ;
3. y € (111) soit d’orientation[110].
On définit le reper&R; lié 2R, par une rotation d’angle telle que:
1. 23 = 29;
2. ¢ = (&5,3%) = (da.05)-
R estlié ar, par la matrice de changement de repgetg| :

cos p—/3 sin cos P+1/3 sin v _ 2cos®
V6

\/\6f \6[ V6

— —sinY—v3cosyY  —siny++v3cosy 2sin

Al % % oo @
V3 V3 V3

On montre aisément que dans le systéeme d’équations 4.6 |gponatrice de changement de
base[ A3, ] et quelque soit) on trouve :

2 2 2 9 2 2
— |a11”a12” + a1”ai3” + a;“as” = 1/4

2 2 2
— et|ajan” + ajpan” + ajzas” =1/6].

9. Ondit « module biaxial » (ou « module biaxé ») car, commedelate de plaque et contrairement au module
d’Young, il intégre deux directions du matériau.
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21[001]

y1 [010]

\ 4

£2[11§]

a1 [100]

FIG. 4.4 —Paramétrage des axes dans le pldn1).

On en déduit que, pour les matériaux CFC, les coefficientastiéité sont indépendants de
I'orientation dans les plan§l11}. On trouve, concernant le silicium monocristallin, lesevab
suivantes:

B, = 169,1 GPa
Vi, = 0,262
Y, = 181,5GPa

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

La figure 4.5 permet de se représenter I'orientation diafier < 100 > dansR;. On définit
le repereR, lié au plan(001) tel que:

1. z, = z (normal au plan dwafer);
2. ¢ = (41,23) = (41,52)-
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Z1 = 22 [001]
A
Y2
(G
0
> y1 [010]
<
(G
1 [100] T2
FIG. 4.5 —Paramétrage des axes dansvafer < 100 >.
R, est lié R, par la matrice de changement de repgétg| :
cosy siny 0
[Ay] = | —siny cosy 0 | . (4.8)
0 0 1

Cette fois-ci, les coefficients d’élasticité ne sont passtamts. Ils sont liés a I'orientation de,
par les relations suivantes:

shy = 811 — 5 sin?(21))/2
shy = 810+ 5-sin?(20) /2 |. (4.9)
Chs = Caa + C - sin?(200) /2

La figure 4.6 représente les variations des coefficientastigité dans les familles de plan
{100}.

Wortman a publié des courbes équivalented @b [58]. Les coefficients d’élasticité dé-
pendent de I'orientation dans le plan. On peut noter queueceefficient invariable dans les
plans{100} est le module biaxia;’. On verra 'importance de cette remarque dans I'exposé des
résultats expérimentaux du prochain chapitre. Cette @@pa fait dire que lewafers< 100 >
sont isotropes dans le plan. Sur ces courbes, on note pbguaie coefficient de Poisson varie
d’un facteur4.



/ / / !
Elo0s Yv1005 Yp100> G100 GPA

0 71'/4 71'/2 377‘/4
<100 > <110> < 010 > <110 >
orientation par rapport a une direction de typ&00 >

FIG. 4.6 —Variation des coefficients d’élasticité en fonction deibmtation dans le plan desafers< 100 >.
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4.4 Application a la famille de plans{110} du silicium

La figure 4.7 permet de se représenter I'orientation dvafer < 110 > dansR ;. On définit

21 = Y2 [001]
Y3 A
Y
(110)
x3
(4 -

) [110}
0 > 11 [010]

Z9 = Z3 [110]

FIG. 4.7 —Paramétrage des axes dansvafer <110 >.

le repéreR, lié au repéereR; tel que:
1. z, soit d’orientation110], normale au pla110) ;
2. x5 € (110) soit d’orientation110] ;

3. Yo = Z1-
On définit le reper&R; lié 2R, par une rotation d’angle telle que:
1. 23 =29,

R estlié ar, par la matrice de changement de repgetg| :

oy gy
[As1] = S%’b ‘3;—”’” costp | . (4.10)
1 1
s 0



!
O— Elg = Y10 8- Ypi X Gy O— 119
El10, V110> Yo110) G110 GPa V110
300 0.4
264,8 7R 0’362
250 | MRS 0.35
+ 0.3
194230[ !EEEVET::.=I==E==IIIE= 1] 0.25
169,1 ¢ "00000000
150 e 1411 Loz
7|0,18 10.15
100
58 60,1 AOOOOOORXNRNRK 0.1
OO
50
0.05
0 : : 0
0 /4 /2 3m/4 144,7° T
<110 > <11v2 > <001 > <11v2 > < 111 >

orientation par rapport a une direction de typé&10 >

FIG. 4.8 —Variation des coefficients d’élasticité en fonction deibmtation dans le plan desafers< 110 >.
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A l'instar deswafersorientés< 100 >, les coefficients d’élasticité sont liés a 'orientation.
lls sont liés a) par les relations suivantes:

sty = s11 — 2s - (cos* /4 + (cos ) sin1p)?)
sy = S12 + 3s - sin?(21)) /8 : (4.11)
0%6 = Cy4 + 3c - Sln2(2¢)/8

La figure 4.8 représente les variations des coefficientastigité dans les plans de famille
{110}. Tous ces coefficients varient selon leur orientation. Leffa@ent de Poisson varie cette
fois-ci d’un facteurs.

4.5 Bilan du chapitre 4

Dans bien des cas, les structures réalisées en microteessgnt générées a partir de mate-
riaux anisotropes. Dans ce chapitre nous avons étudié tedivas des coefficients d’élasticité
avec la direction cristallographique pour les matériausttecture Cubique a Faces Centrées.
En considérant I'exemple du silicium monocristallin, naaigntrons que ces variations peuvent
étre trés importantes, principalement dans les familleplde {110} ou tous les coefficients
varient selon l'orientation dans le plan. La seule isoteopiiservée concerne les plajid 1}
qui sont rarement rencontrés dans les structures microntges a cause des procédés d’usi-
nage. On note également que le module biaxjast indépendant de I'orientation dans les plans
{100}.

Cette anisotropie doit donc étre prise en compte lorsqueMéut effectuer des calculs mé-
caniques sur ces microstructures en général, et des cdicatmtrainte résiduelle en particulier.
Le cas du bicouchsiO,/Si entre pleinement dans ce cadre.
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Chapitre 5

1° étude : bicouche aux bords libres

Les éprouvettes employées pour mesurer les contraintekiedes a I'interface d’'un bi-
couche sont trés souvent des poutres. Sous I'action de n&®ites, la poutre fléchit. On relie
la courbure de la poutre a la contrainte résiduelle par lanfibe de Stoney. Cette formule est
également largement utilisée pour des microponts, des magr@b aux bords encastrés ou des
structures plus complexes [7]. Dans les faits, la formulé&timey est abusivement employée
pour mesurer les contraintes résiduelles, alors qu’elgigne® plusieurs caractéristiques du bi-
couche.

Le présent chapitre a pour but de présenter I'effet des aimés résiduelles sur un bicouche
de géométrie simple. On s’intéresse principalement a lardéfe des échantillons. La contrainte
moyenne dans le film est calculée analytiquement par un@re@ntraintes/courburegrenant
en compte I'anisotropie du substrat. Les échantillonssibebnt desvafersbicouchessiO, /S,
de contour libre. La contrainte résiduelle dont on obserseffets a une origine essentiellement
thermique.

Les contraintes a I'interfacg;—Si0O, sont étudiées depuis plusieurs décennies [62][27]. On
montrera dans le présent travail I'utilité de mesurer lafede I'échantillon en champ complet.
La premiere méthode testée est I'interférométrie. Ellgé'a beaucoup trop sensible pour ces
essais. Nous utilisons finalement la méthode de projectdnasges.

5.1 Relationscontrainte résiduelle/courburéans les bicouches

5.1.1 Formulations de Stoney et de Campbell

En 1909, Stoney s’est intéressé aux contraintes résiduddies les films de nickel électro-
déposés sur une regle d’acig6]. Il a établi une relation entre la contrainte résidueléms le
film et la courbure du bicouche. Cette relation est connus konom de « formule de Stoney »

1. Régle de dimensions) x 102 x 0,32 mm® pour des films de nickel d’épaisseur inférieur@@ mm.
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et s’écrit:

_ E,e?

~ 6p ey

aveco (Pa) : contrainte résiduelle moyenne dans le film,
E, (Pa) : module d’Young du substrat (et du film),
p(m) :rayon de courbure du bicouche contraint,
es (M) : épaisseur du substrat,
ey (m) : épaisseur du film.

Les hypothéses émises par Stoney, qui étaient valableslel@asire de son étude, réduisent

nettement le champ d’application de cette relation:

— I'épaisseur du film est nettement plus faible que I'épaisde substrat ;

— le module d’Young du film est identique a celui du substrat ;

— la contrainte résiduelle est isotrope.

Outre ces hypothéses, il a été montré que la validité de égttation est limitée. D’une part,
la fleche maximale doit étre inférieure a I'épaisseur du sabst la longueur de I'échantillon
doit étre au moins deux fois supérieure a sa largeur. D'quarg les effets transversaux sont
ignorés. Les expériences ont montré que la formule de Stamesrestime le taux de contrainte.

Pour prendre en compte ces effets, Campbell a proposé ufintd coefficient de Poisson
du substraty, [4]. Cela revient a introduire le module biaxiad, :

(5.1)

of

K 1632_1/},632
S 1—v6per  Gpep

(5.2)

af

Notons que I'on trouve régulierement cette équation soesauire forme. La courbure y est
exprimée a l'aide de la fleche et de la longueur de I'échantil#][63][18]. Nous ne retenons
pas cette forme car elle est source d’ambiguité. En effefearploie souvent dans le cas d’'un
échantillon circulairé, ou d’'une membrane aux bords encastrés, la ou sa validitéibst

5.1.2 Formulations plus générales

Bien que plus compléte que la relation initiale de Stoneyelation de Campbell ne prend
en compte ni 'anisotropie du substrat, ni 'anisotropiefiim. De plus, elle n’autorise pas de
différence entre les coefficients d’élasticité des deuxémemtix. Enfin, elle n’est valable que
pour les films d’épaisseur négligeable face a I'épaissesubstrat /e, < 1072).

Des formulations plus générales ont été établies par JoswetHi prennent en compte ces
éléments [64]. La contrainte s’exprime suivant deux axagidbtropier ety.

Le systeme bicouche est modélisé par:

— deux efforts dans le plan, nommés « forces internes »
— guatre moments sur les surfaces libres.

2. En exprimant le rayon de courbure via le diametre et la @atshl’échantillon.
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Le probléme est résolu par I'équilibre statique du systetrmaeune condition de compatibi-
lit¢ géométrique a l'interfack Ce type d’approche est largement utilisée par différentsuas
[65][66][67][68][69].

Lorsque I'on émet aucune hypothese sur les épaisseursdlutién du systéme donne les
contraintes moyennes dans le film:

g — 1 1 |:Efzef3(py+nyPW) X Eszes?’(py—i-vs;,/)z)}
fo — 6papy ef(estey) 1’—u§wusy 1=VszVsy (5 3)
Or = 1 1 |:Efyef3(pw+ypry) -+ EsyeSS(Pz+VSzpy)i| '
fy T Gpypx ef(estey) 1—vsyvsy 1-vsyVsy

avecoy, (Pa) : contrainte résiduelle moyenne dans le film suikant
pr (M) :rayon de courbure suivahtdu bicouche contraint,
e;(m) :épaisseur du film,
es (M) : épaisseur du substrat,
Ey, (Pa) : module dYoung du film suivarnt

Vi : coefficient de Poisson du film suivaht
E,; (Pa) : module dYoung du substrat suivant
Vi : coefficient de Poisson du substrat suivant

Si I'on considere le film mince devant I'épaisseur du sulbstexpression devient :

fx l—uszysy Pz Py 6ef (5 4)
o — Esy Pz +Vsg Py i . )
fy 1=vsyvse  pyps  bey

Enfin, si le substrat est isotrope et que les coefficients tes&o du film et du substrat sont
identiques, on retrouve la relation 5.2

Le caractere souvent anisotrope du substrat nécessitedéarannaitre les rayons de cour-
bure des échantillons suivant les directions considétémes.mesure de la déformée en champ
complet s'impose donc. Les mesures de contraintes rédiseint cependant régulierement ef-
fectuées par mesure de I'altitude au centre de I'échantifapposée étre la fleche [70][71][72]
[18]; par calcul d’un rayon de courbure via des mesures petles [67][73][74] ; par mesure
d’'un seul rayon de courbure [75][76][77]... Witvrouw et &pan utilisent cependant un mé-
canisme qui mesure les courbures suivant deux directiomepdiculaires par réflexion d’'un
faisceau laser [69].

Notons que les relations précédentes ne permettent passieenan gradient de contrainte
dans I'épaisseur du film, on accede seulement a une comtraioyenne dans I'épaisseur. Les
techniques adoptées pour mesurer un gradient de contdanteles films sont basées sur les
variations de courbure de poutrescastrée-librg¢36][78][31].

3. Que I'on peut exprimer ainsi: « le champ de déformatiorimeetface est identique pour le film et pour le
substrat ».
4. Moyennant bien sar une isotropie de la courbure.



62 CHAPITRE 5. ¥ ETUDE : BICOUCHE AUX BORDS LIBRES
5.2 Montage expérimental

5.2.1 Montage expérimental initial : interférométrie

De facon a ne pas contraindre mécaniquememwdédsrs il est nécessaire de les poser a plat
sur un support horizontal. Les échantillons sont orient&sup vé a l'aide du méplat. Compte
tenu de leur grand diametre, 50 mm, nous avons initialement tenté une mesure de forme par
interférométrie avec l'interférométre de MichelSotune photographie du montage interféro-
meétrique est présentée sur la figure 5.1.

OBJECTIF
PHOTOGRAPHIQUE

DIFFUSEUR
LENTILLE
D’'ENTREE
CUBE
SEPARATEUR
ECHANTILLON ‘IMRIR(N)ISFIQ_ATEUR

PIEZOELECTRIQUE

FiG. 5.1 —Montage interférométrique.

Le principe de cette technique est simple. Dans un intarfétee de Michelson réglé en
teinte plate, les éventuelles franges d’interférencervbbées dans le plan normal au faisceau de
sortie caractérisent un écart de plang&d&amplitude égale a /2 entre chaque frange. Ce défaut
de planéité provient soit de 'un des deux miroirs, soit dmé des faces du cube séparateur.
La figure 5.2 présente par exemple des franges d’interférgénérées par un cube séparateur
défectueux.

Les wafersque nous testons présentent un poli-mifolts peuvent donc prendre la place
de I'un des miroirs. On peut alors mesurer la forme de I'éthan avant et apres oxydation
et mesurer, par soustraction, la déflexion due aux congmihiermiques. Lorsque la déformée

5. 1l est difficile de réaliser des franges rectilignes avacinterférometre de Michelson sur une surface de
50 x 50 mm? avec le matériel dont nous disposons.

6. Au sens mécanique du terme, la planéité est défini par 4detwe de planéité ». La tolérance de planéité
d’'une surface est la distance minimale entre deux plandl@lesaentre lesquels I'enveloppe de la surface que I'on
caractérise doit s’inscrire.

7. On utilise le terme relatif « poli-miroir » pour indiqueung la rugosité de la surface réfléchissante est bien
inférieure a la demi-longueur d’ondg/2, de la lumiére qui s’y réfléchit. Ce terme ne donne aucunermétion
sur la planéité de la surface.
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FIG. 5.2 —Franges d’interférence générées par un cube séparateectéux.

duwaferprésente une symétrie centrale de révolution, les frargexgculaire$. Ces franges
sont projetées sur un plastique translucide qui joue led'@eran.

Une image de franges obtenue par cette technique swafer non oxydé est présentée
sur la figure 5.3. On peut remarquer la forte densité de famgentrant que, dans leur état
brut, les échantillons présentent des défauts de plangipéudieurs micromeétrésL’allure des
franges donne déja des indications pertinentes sur la fdeswafers Ce type de forme initiale
a déja été indiguée par Campbell en 1970 [4]. La planéiténgdersde petit diamétre et de
faible colt ne semble pas de meilleure qualité actuellemientonstructeur assure cependant
une incertitude assez faible sur I'épaisseumaier. Ce défaut de forme est due a la présence
de contraintes intrinseques au sein du silicium, prineipant dans lesvafers< 100 >, due
a une probable mauvaise répartition du dopant. Il rendeffé@rométrie inutilisable — car trop
sensible — dans le cas desferset a réorienté notre choix vers la projection de frange® Ell
est cependant régulierement utilisée pour estimer la défieggar comptage des franges [79].
Notons que des dispositifs spécialement dédiés a la mesui@me dans ces sensibilités ont
éte développés par les opticiens [44][45][46].

5.2.2 Second montage expérimental : projection de franges

Pour ne pas ajouter un montage optique spécifique a cette, dtudrojection de franges,
telle que nous I'avons décrite au chapitre 3, a été mise aiceate I'étude des contraintes rési-
duelles dans lewafersbhicouchesSi0,/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’envirémm (\/2 entre chaque frange avec
A =514nm).
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X

FIG. 5.3 —-Images de franges obtenues par interférométrie avewafernon oxyde.

finalement adopté est proposée sur la figure 5.4. La camém vedicale. L'échantillon est

OBJECTIF MIROIR 1
PHOTOGRAPHIQUE

CUBE SEPARATEUR

LENTILLE
D'ENTREE
MIROIR 2
z
Y ECHANTILLON
X

FIG. 5.4 —Montage de projection de franges adapté awafers
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positionné comme énoncé précédemment. Son aspect polirmécessite par contre la pulvé-
risation d’'une poudre blanche permettant de diffuser ladéuendonc d’observer les franges en
dehors de la direction de réflexion spéculaire. Le montagébkeplus simple mais nécessite
I'étalonnage des angles de projectitin

CUBE
A SEPARATEUR

ECHANTILLON *

—+~
Zp @ MIROIR 1

\SUPPORT
\

REPRESENTATION DANS LE PLANzZ

. MIROIR
LASER A ARGON /

) <> FILTRE SPATIAL

LENTILLE
Y
CUBE
. A
y SEPARATEUR 0
\Z
X <& =N MIROIR 1
4
MIROIR 2
ECHANTILLON
VE SUPPORT TRANSLATEUR

PIEZOELECTRIQUE

FiG. 5.5 —Montage de projection de franges pour I'analyse de formadchantillon horizon-
tal.

10. Voir le chapitre 3.
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La figure 5.5 représente le schéma du montage optique utikséangles adoptés pour I'ana-
lyse de forme dewafersSiO,/Si sont:a ~ 88° + 12" et A9 ~ 0,2° + 12”. Le coefficient de
contour,C, est donc voisin d&4 um. Une vingtaine de franges est projetée sur la surface de
I'échantillon.

Comme nous avons déja indiqué, la grande dimensiomvdérsempéche la réalisation de
franges rectilignes avec le matériel utilisé. On peut oleesur la figure 5.6 un exemple de
franges obtenues sur une surface plane. Cette allure aumegks opérations d’extraction de la

Y

MEPLAT

FIG. 5.6 —Projection de franges sur umafernon déforme.

forme des échantillons. L’idéal serait de procéder partsaction entre I'état de référence et
I'état témoin. Or s'il est stable au cours d’'une journéamtérférométre de Michelson ne l'est
pas durant les quelques jours nécessaires a I'oxydataeswafers Les franges subissent en
général une rotation dans I'image. Pour ne pas introduir®ee fictive due a cette rotation
dans la topographie finale desfers nous utilisons une référence plane unitfu&ne mesure
de topographie sur chaque face de I'échantillon est eféectupartir de cette référence. Il reste
a en extraire les courbures dans le plan.

Dans le plan image, les directions dont la courbure nousassé sont: I'axe perpendiculaire
au méplaty, 'axe du méplaty, et les axes orientésdd ©, X ety 3,

11. La croissance du dioxyde de silicium dure envigdreures pour une épaisseur dé00 nm. Ces oxydations
sont lancées de nuit au Cetehor. Merci a M. Pascal Blint,ieetBesancon, pour son aide.

12. Il s’agit de la phase que nous avons obtenue avecafer non déformé de planéité correcte. Un miroir plan
de méme diametre eu été bien sir préférable.

13. Sur la figure 5.6 les zones tronquées des franges en hatbets de I'échantillon sont dues a la largeur du
faisceau qui est légerement inférieure au diametrevalier, 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 planéitemesur les échantillons dans
leur état brut. De fagcon a minimiser I'influence de ces dé&falets quatre rayons de courbure
sont calculés par moyenne statistique uniquement a parta déformée totale;(z,y) . Nous
donnons un exemple de déformée vue de dessus sur la figuigéedrt entre chaque courbe
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FiG. 5.7 —Courbes de niveau observées sunaferoxydeé { um entre chaque frange).

de niveau est d&um.
Le rayon de courbure suivant une direction choisie est talen adoptant un critere des
moindres carrés. Le calcul comporte plusieurs étapes:

1. Elimination des points faux.

2. Redressement de I'échantillon de points. En effet, l@iposiu waferdans I'espace n’est
pas contrdlée, mais son contact avec le support horizostdbgiquement assuré par
trois points. La position de ces points de contact dépena dierine duwafer. L'axe de
symétrie des échantillons de points que nous étudions estaogénéral incliné. La figure
5.7 met assez bien en évidence I'orientation divafer. Les courbes de niveau ne sont
pas centrées alors que les quatre rayons de courbureg@at&vafer sont parfaitement

14. Autrement dit, les coupes suivanéty ne sont pas utilisées pour cet essai (voir page 40).
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identiques®. Le redressement est réalisé par rotation de I'’échantiléopoints d’un angle
correspondant a la pente de la droite de régression linéalicalée sur cet échantillon de
points (Fig. 5.8).

o zp initial

250 ~ — droite de régression
aadban,, Az, redressé
ad® 00096084
200 AD 004 A
A 0 °o4
A ° 3
A o < é
— A <o é
£ 150 a0 Iy
= a s
< ©
100 a L° 2
TN &
A o R
50 A o R
A o R
0% o I I I b
0 ° 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
©
=50 k (mm)

FIG. 5.8 —Redressement d’un échantillon de points.

3. Calcul par moindres carrés du meilleur polyndme d’ordiet@rpolant I'échantillon de
points. La figure 5.9 montre un exemple de lissage par lespatgs d’ordre 2 et d’ordre
3%, On remarque que le polyndme d’ordr@résente un changement de sens de la cour-
bure. Il n'est pas adapté a la déformée d@sgers Les tests montrent que la calotte sphé-
rigue ne I'est pas mieux. Pour preuve, les courbes de niveda figure 5.7 ne sont pas
circulaires alors que la courbure de cet échantillon estdpe.

4. Calcul du rayon de courbure a I'extremum de la courbe vialkgtion classique :

3/2
(142"

. ou £k devient successivementX z,Y ety (5.5)
2k

Pk =

avecy, (m) : rayon de courbure suivahf
2y, : dérivée premiére de, par rapport &,
2y : dérivée seconde dg par rapport &.
5. Répétition des trois étapes précédentes, ptignes centrées sur I'échantillon, dans cha-
gue direction d’observation (Fig. 5.10). Le rayon de couebmoyen ainsi calculé sur-

15. Il s’agit de I'échantillon N 2, Tab. 5.2 p.72.
16. L’échantillon de points choisi est particulierementit&. Notons cependant que la fleche est tres faible et que
I'échelle du graphique est trompeuse.
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FIG. 5.9 —Lissage d’'un échantillon de points par des polynédmes dao&let d’ordre 3.

estime Iégérement le rayon de courbure réel mais I'écaméygligeable. L'expérience
montre en effet que I'incertitude sur le rayon de courburgeveomme celui-ci. Or, c’est
lorsque la courbure est importante que le calcul d’'une vateyenne peut étre douteuse.

6. Toute cette démarche est effectuée sur les deux facesadeeléchantillon. Les varia-
tions d’épaisseur des échantillons sont ainsi compenk@effuence de I'orientation de
I'échantillon dans I'espace est limitée.

Finalement, les rayons de courbure sont mesurés avec wisipnéassez correcte. En consi-
dérant I'écart type entre ldsl rayons calculés pour chague direction, l'incertitude surayon
de courbure s’étend d&p = 1% pourp = 1malp = 15% pourp = 13 m.

5.4 Estimation de la contrainte a I'interface

La contrainte résiduelle dans les bicoucKeéS, / Si est principalement d’origine thermique.
On peut donc, avant d’analyser les résultats expérimengguestimer la valeur a 'interface par
I'approche thermique habituelle. L’adhésion du film au $tei®st supposée totale.

La relation reliant la contrainte thermique dans le film a iféédence de coefficients de
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FIG. 5.10 —Localisation des lignes ou sont calculés les rayons de aoetb

dilatation thermique s’écrit :

avecoy,;, (Pa) : estimation de la contrainte thermique a I'interfadeant#,
Ey, (Pa) :module d'Young du film suivarnt
Vi) : coefficient de Poisson du film suivaht
a, (K™1) : coefficient de dilatation thermique du substrat,
oy (K™1) : coefficient de dilatation thermique du film,
T, (K) :température de croissance du film,
T, (K) :température d’observatidh

(5.6)

Dans le cas du bicouch®O,/Si, on considere le film mécaniquement isotrope. Les coef-
ficients de dilatation sont aussi considérés isotropesdéipendants de la température, ce qui
n’est en réalité pas le c&s Moyennant ces hypothéses, en premiére approximatiomtaadote

s’exprime par:

o = Yooy — o) AT

ouY;, (Pa) est le module biaxial du film &t7" = 75, — Tj.

17. Soit la température ambiante pour les expérienceséésli

(5.7)

18. Notamment, selon lgsandbook of Physicf33], a,s; varie d’un facteur 2 entre la température ambiante et

800°C.
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L’oxydation duwafer s’effectue a1080°C. On trouve donc poutvg; = 2,6 - 1076 K1,
asio, = 0,55 - 1070 K™! etYy,, = 100 GPa, une contrainte thermique a l'interface :

|01, ~ —217MPa. (5.8)

Ce résultat ne donne qu’une valeur approximative de la aomé dans le film a I'interface.

5.5 Reésultats expérimentaux

5.5.1 Rayons de courbure

Nous avons oxydeé trois types dafersde diametrés0,4 mm. Les données du constructeur
concernant lesvaferssont :

1. wafersorientés< 100 > d’épaisseul50 + 25 um;
2. wafersorientés< 110 > d’épaisseul00 + 25 um;
3. wafersorientés< 100 > d'épaisseurr0 + 25 um.

La précision médiocre fournie par le constructeur nousgeldi mesurer I'épaisseur de chaque
échantillon au micrométre mécanique. Les valeurs messs¥est reportées dans le tableau 5.2
avec une incertitude d&:m?°.

Quatre épaisseurs de silice ont été choisies pour réaéiseoitouches330 nm, 600 nm,
900 nm et1200 nm. L’épaisseur de silice obtenue par oxydation n’est pesalre avec la durée
d’oxydation. Les épaisseurs d’oxyde @# nm et1200 nm sont habituelles, elles sont donc bien
contrblées. Par contre, ceci n’est pas vrai pour les dewesépaisseurs. Les épaisseurs des
films ont donc elles aussi fait I'objet d’'une mesure systémgoat Nous avons confronté deux
meéthodes optiques. Une mesure par profilométrie a deux éanglionde, puis une mesure par
profilométrie en lumiere blanche [80][81]. Les épaisseugsumées et la valeur moyenne retenue
sont reportées dans le tableau 5.1.

TAB. 5.1 —Epaisseur du dioxyde de silicium.

Epaisseur désirée Epaisseur mesurée (nm) Valeur retenue
(nm) double lon- | lumiere (nm)
gueur d'onde blanche
330 304 £+ 12 350 4+ 2 330 £+ 30
600 603 4+ 20 585 + 5 600 4+ 20
900 836 4+ 55 825 + 50 830 4+ 55
1200 1167 £ 11 1150 + 20 1150 + 25

Le tableau 5.2 indique les courbures mesurées suivant Eseqgdirections d’observation.
Les echantillons sont classes selon le rapport de leurSSas r. = esupsirat/ € fitm.-

19. Cette incertitude est liée a la précision du micrometre.
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TAB. 5.2 —Rayons de courbures mesurés suivant les directiong, = ety.

Echantillon Epaisseur Rayon de courbure (m):
Orientation| N° | r. |esi (um) | esio, (M) || px | po | pv | »py
1 | 413 248 600 —134 | —14,1 | —11,8 | —10,9
2 | 299 248 830 —6,0 | —64 | —6,3 | —6,5
<100 > 3 | 299 248 830 -9,3 9,3 —8,6 -8
4 | 219 252 1150 —6,2 —6 —55 | =55
5 || 216 248 1150 —15,6 | =128 | —11,6 | —13,8
6 | 282 234 830 —-83 | —6,8 | =87 | —11,2
<110> 7 || 277 230 830 —6 -54 | —6,3 -7
8 || 196 225 1150 —53 | =45 | =58 -7
9 | 236 78 330 —29 | =36 | —2,6 | —2,6
10 || 227 75 330 =32 | =32 | =27 | —3,2
11 ][ 125 75 600 —22 | .18 | —1,9 | —24
<100> 12 || 117 75 600 =55 1| —-19 | —1,3 —2
13| 96 80 830 —12 [ —11 | =12 | —-1,2
14 || 87 72 830 14| -13 | -14 | —14
15 | 64 74 1150 —10,1| =1,1 | =05 | —1
16 | 63 73 1150 —-258 | 0,8 | =04 | —0,7

avec pour lesvafers< 100> : X [010],  [110], Y [100] ety [110]
et pour leswafers< 110> : X [11v/2], z [001], Y [11v/2] ety [110]

Deux d’entre eux présentent des particularités géomeisigu

1. La surface libérée de I'échantillon°® n’est pas compléetement désoxydée suite a une
erreur de durée d’attaque. L'épaisseur restante est estfi@g nm. On peut noter une
influence de cette couche surabondante sur le rayon de ceutbest beaucoup plus
grand que pour les autresfersde géométrie équivalente.

2. L’échantillon N’ 9 a subi un clivage accidentel suivant la directioturant les essais. On

peut noter toutefois que les rayons de courbure dans lesdirections les moins affectées
sont en accord avec les résultats des échantillons d’@passéquivalentes.

Ces deux échantillons ne seront bien sr pas pris en compla gaite.
Les variations du rayon de courbure selon les quatre diresti’observation sont représen-
tées sur la figure 5.11. On note des résultats intéressants :

1. Pour tous lesvafers< 110 > : nous observons une anisotropie du rayon de courbure as-
sez marquée. La forme obtenue est conforme a I'anisotropganique du substrat. Les
directions[11/2] et [11/2] possedent en effet des coefficients d’élasticité idensigate
les directions[110] et [001] possedent des coefficients différents. On observe une res-

20. Un échantillon non répertorié ici, clivé suivant unedaoentrale, confirme cette remarque.
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FIG. 5.11 —Variation du rayon de courbure en fonction de la directioonlServation.

semblance entre les variations de la courbure et les \@m@tiu module biaxidt. Les
relations 5.2 et 5.4 expriment bien ce fait si I'on considgue la contrainte dans le film
est isotrope.

2. Pour lesvafer <100 > :

— les échantillons N15, N° 16 et dans une moindre mesure I présentent la parti-
cularité d’avoir un grand rayon de courbure suivant unectiima, ces résultats sont
apparus au premier abord comme une erreur expérimentals,les écartons des
calculs de contrainte mais nous y reviendrons par la suite ;

— les échantillons N1 et N° 3 présentent aussi une anisotropie significative de la cour-
bure;

— les autres échantillons présentent une courbure isgticgite observation, comme
pour leswafers< 110 >, est conforme a la dépendance des contraintes vis a vis du
module biaxiaf?.

21. Voir la figure 4.8 en page 57.
22. \Voir la figure 4.6 en page 55.
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Les cing échantillons de forme singuliére ne sont pas sdudsasard dans le tableau 5.2.
Les échantillons fortement courbés suivant une directionl@giée se situent a de faibleset
les échantillons dont la courbure est anisotrope se situdatr, importants.

L’'anisotropie du substrat et le rapport des épaisseursdsmnrt bien des critéres importants
dans I'étude mécanique des bicouches. La courbure n’esoppmirs triviale malgré une géo-
métrie simple des échantillons.

Masters et al. ont démontré que la courbure d’'une plaqueubli@ne varie linéairement
avec la contrainte que pour de faibles contraintes [82jadigptent une modélisation basée sur
la théorie des plagues par minimisation de I'énergie @astinterne du systéme bicouche en
adoptant le modele de Kirchhoff: « Pour une structure mifee sections restent droites, les
normales sont conservées et, l'influence des cisaillentirtsverses est négligeablé»

La déformée est simulée par une fonction polaire du secaire @nx et eny :

2(zy) = 3(az® + by?) (5.9)

oua etb sont des inconnues.
En fonction dez etb, I'échantillon admet plusieurs déformées::

— sia = b, il sS’agit d’'une calotte sphérique ;

— sia = —b, il s'agit d'une selle;

— sia =0o0ub = 0, il s’agit d’'une forme cylindrique de révolution.
Toute les formes intermédiaires sont permises. Entre gudie et b sont différents mais de
méme signe, la plaque adopte une déformée en calotte di@llip de révolution. On peut en
principe, a partir de la forme mesurée, déterminer les aori#s internes au bicouche.

Les déformées que nous observons répondent parfaitemetieateorie.

— LeswafersN° 1 et N> 3 adoptent la forme ellipsoidale. On peut supposer queuert
contrainte est trop importante dans le film, la forme de ¢talgphérique ne répond plus
au critére d’énergie élastique minimale.

— LeswafersN° 12, N> 15 et N’ 16 ont une forme se rapprochant d’'une plaque cylindrique.
Ceci est plus étonnant. Comment expliquer en effet que laaate soit importante dans
ces échantillons alors que les échantillons de géoméeigtiglie présente une courbure
isotrope de rayon important? Il semble logique qu’un tauralgraintes important intro-
duise une déformation importante !

En outre, selon les résultats de Masters et al., les refalio@aires du type de la formule de
Stoney ne permettent de relier la contrainte dans le film alabwre de I'échantillon que pour
de faibles taux de contraintes [82]. Notons que ces résudtait obtenus pour un bicouche de
forme carrée, dont le film et le substrat sont parfaitemerttapes.

Pour un échantillon circulaire de substrat anisotrope soh&ion analytique existe peut-étre
mais nous ne lI'avons pas développée.

23. L’équivalent en théorie des poutres est le modéle derfdeier-Bernouilli.
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5.5.2 Estimation de la contrainte résiduelle

En écartant les échantillons de formes singulieres, lesioak 5.4 permettent de faire une
estimation de la valeur de la contrainte dans le film. Lesfmefts élastiques utilisés sont tirés
des figures 4.6 et 4.8. Les résultats sont reportés dansléatab.3. Notons que le calcul des
contraintes moyennes par la relation 5.3 ne modifie pas mdta¢s. Le film peut donc étre
considéré mince par rapport au substrat.

TAB. 5.3 —Contrainte thermique moyenne dans le film suivant les daestX, Y, x ety.

Echantillon Epaisseurs Contrainte thermique (MPa)|:
Orientation| N° | r. | es; (um) | esio, (nM) || oy | o7, | 05y | oy,
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

ou pour lesvafers<100>: X [010], Y [100], Ex = Ey = 130 GPa,vx = vy = 0,278,
et [110], y [110], E, = E, = 160 GPa,v, = v, = 0,064;
11 \/§] Ex = Ey = 183GPayy = vy = 0,148,
= 130GPa,v, = 0,278,
= 169 GPa,v, = 0,362.

Y
et pour lesvafers<110>: X [11v/2], Y
etz [001], B,
ety [110], B,

Sur la figure 5.12, chaque groupe de croix et de trianglegsepte la contrainte mesurée
suivant les quatre directions d’observation. La conteaggmble isotrope quelque soit I'orien-
tation deswafers L'anisotropie de la courbure est donc correctement phisecenpte par les
relations 5.4, ce qui était prévu par I'analyse des cousiNetons que la relation 5.2 donne des
résultats assez voisins non communiqués ici. lls sont éegent plus faibles et plus dispersés
que ceux présentés dans le tableaifs.3

La contrainte thermique moyenne dans le film est tracée estifondu rapport des épais-
seurs (Fig. 5.12). La contrainte a I'interface estimée patyse thermique figure sous la forme
d’un trait horizontal. Concernant legafers< 100 >, on observe que I'amplitude de la contrainte
est une fonction croissante de Concernant lesvafers< 110 >, le nombre d’échantillons est
insuffisant pour tirer la méme conclusion. Deux calculsatfés par la méthode des Eléments

24. Particulierement en ce qui concernevegers< 110 >.
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FIG. 5.12 —Contrainte résiduelle moyenne dans le film en fonction dpoajpdes épaisseurs.

Finis s’inscrivent cependant totalement dans ces obsengg¢xpérimentales. Les résultats ob-
tenus sont:

wafer <100> ,r.
wafer <110> ,r,

= 208 . Ufrr
=166 : Ufrr

= Ofpp
= Ofpp

~
~

—222MPa

—223 MPa (5.10)

Les résultats expérimentaux et le calcul tendent a prousetagcontrainte résiduelle dans le
film est plus élevée pour legafers< 110 > que pour lesvafers< 100 >. La plus grande rigidité
deswafers< 110 > peut expliquer ce faff. Il serait intéressant de vérifier cette hypothése par
mesure sur desafersqui sont encore plus rigides.

5.6 Bilan de la premiere étude

Partant d’'une forme géométrique simple, nous avons meswantrainte thermique dans le
film d’un bicoucheSi0,/Si. Il s’avére rapidement qu’on ne peut ignorer I'anisotropiéca-
nigue du substrat. La relati@montrainte/courbureitilisée integre donc les courbures de I'échan-
tillon suivant des axes orthogonaux.

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

25. M. Alain Bosseboeuf, rapporteur du mémoire, évoquei dirdiience de la densité de la silice qui est fonc-
tion de I'orientation cristallographique du substrat.
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substrat/film Les méthodes de mesure de la fleche au centre géométriquéahantillon de
type plague sont donc a utiliser avec précaution.

Les relations de Jou et Hsu [64] valables pour des courbuniesteopes dues a de faibles
contraintes résiduelles permettent de faire une estimdtda contrainte moyenne dans le film.
La contrainte mesurée semble isotrope et fonction du raplesrépaisseurs,. Un calcul par la
méthode des Eléments Finis tend & confirmer ces résultats.

Pour lewaferbicoucheSiO, /S, avec un substrat oriente100 >, nous retenons les valeurs
suivantes:

—350 << 77 (MPa)<< —150 pour 400 >>r, >> 150]. (5.11)

L’extrapolation de ces résultats au casvaafer bicoucheSiO,/Si dont le substrat est orienté
< 110 > nous permet d’émettre I’hypothése que la contrainte rédieldans le film y est lége-
rement plus élevée~ 30 MPa). Cette hypothése est motivée par quelques résultats mgéri
taux, par un calcul par la méthode des Eléments Finis et pmoriaaissance de la rigidité des
wafersselon leur orientation cristallographique. Ceci est pbewis prévu par les modeéles de
calcul des contraintes au voisinage du bord d’un film fini linasubstrat [14].

Ces valeurs sont compatibles avec I'approche thermiquieuadle qui donne :

|01, ~ —217MPa. (5.12)

Ce chapitre ne constitue qu’une introduction a la mesuredesaintes résiduelles dans les
bicouchedilm mince/substrat anisotroebords libres. Les résultats quantitatifs sont donnés en
premiere approximation. La théorie qui en découle n’a pasbrdee.

C’est principalement du point de vue de I'observation desé&s rencontrées que les résul-
tats obtenus nous paraissent intéressants. A l'instar ldeagele prochain chapitre sera basé
exclusivement sur I'observation des déformées. Les meamBrde contour encastré montre en
effet rarement des formes simples.
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Chapitre 6

2 etude : membrane comprimee aux bords
encastrés

Nous cherchons par cet essai a développer un outil perrhdiagquantifier une contrainte
résiduelle de compression, non pas par un essai spécifiggedag éprouvettes de géométrie
fixée, mais plutét a I'aide de la structure membranaire ekene. Dans le cas que nous décri-
vons, les membranes se trouvent étre aussi des éprouv@ttesirouve ce type de structure
dans de nombreuses applications [8]. Les membranes cheimit des bicouches O, /Si aux
bords encastrés.

6.1 Etude préalable et hypothéses de départ

Rappelons que le choix de cette étude vient de résultatsimgrédaux observes antérieure-
ment a ce travail [1]. C’est en laissant la couche d’oxydadesrmembranes bicouches que des
formes singulieresi0,/Si ont pu étre observées. Les échantillons se présentennsitrioes
types de dimensiors

1. 3,47 x 3,47 mm?;

2. 347X 7.47Tmne;
3. 1,47x 7,47 mne.
Tous les échantillons ont été usinés dansvaafers< 100 >.

L’'analyse de la forme de ces échantillons a introduit audeinotre équipe de recherche des
débats intéressants. Les membrahés 3,5 présentent une déflexion. Les membrahés 7,5
présentent deux déflexions alternées : I'une suivant pessitifs et I'autre suivant lesnégatifs.
Puis les membranes deb x 7,5 présentent cing déflexions alternées. La figure 6.1 donne une
reconstruction tridimensionnelle de ces déforniées concours de circonstances a provoqué

1. Nous les appellerons respectivemghitx 3,5; 3,5x 7,5 et 1,5 x 7,5 pour alléger les notations.

2. L'axez étant définicomme I'axe de la caméra donc I'axe normal a 8étHon.

3. Précisons que toutes les reconstructions tridimensit@sproposées dans le présent chapitre ont fait I'objet
d'un filtrage FFTad hocdu type de celui présenté au chapitre 3.3 pour améliorefitbitité.
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FIG. 6.1 —Forme des membranes sous contrainte thermique, obsematt@le.

une erreur d’interprétation des déformées obtenues etédibewn a des résultats erronés [1].
La démarche et les résultats trouvés alors sont rappeléslesising paragraphes qui suivent.
Ces paragraphes ne figurent ici que dans le but d’introdlarigine de I'étude, le calcul des
contraintes présenté étant incorrect.

Il est tout d’abord intuitif de penser que ces formes trotileur origine dans les contraintes
thermiques. En effet, les membranes sont de structureidgersuxwafersbicouches étudiés au
chapitre précédent. Le seul procédé supplémentaireéuéBs I'usinage chimique expliqué au
chapitre 2.2.2. C’est naturellement cette intuition quualg la suite de la démarche.

Cette intuition nous a poussé a faire une estimation du teuxodtrainte a l'interface par
I'analyse thermique que nous avons présentée au paragbahhdne mauvaise estimation du
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coefficient de dilatation thermique de la silfca alors permis d’envisager une contrainte ther-
mique de85 + 28 MPa dans le film. On peut noter que, d’aprés les coefficientdildéation
retenus, le film devrait étre en tension (Fig. 2.2, p. 24)'alvére que pour les membranes car-
rées, le sens de la déflexion indique une forme convexe,&'dise un film sous compressian
La contrainte mesurée devrait donc étre négative.

Un autre détail intéressant vient de I'égalité des fleché® des trois types de membranes
pour une épaisseur et une largeur données. Ajoutons a cedankrque suivante: le rapport
longueur/largeurr, = b/a, des trois types de membranes conditionne le nombre de iéfex
En effet lorsque; = 1, il N’y a qu'une déflexion. Lorsque ~ 2, il y a deux déflexions. Et
lorsquer; ~ 5, il y a cinq déflexions. On en vient alors a imaginer pouvoisuarer la contrainte
thermique via la fleche et les relations 5.2. On met ici enéivié une remarque énoncée au pa-
ragraphe 5.1.1 sur le danger d’utiliser les relatioogrbure/contrainteui prennent en compte
la fleche plutdt que le rayon de courbure. Les valeurs de @iomds calculées de cette maniere
sont reportées dans le tableau 6.1.

TAB. 6.1 — Estimation initiale des contraintes thermiques dans lesnbranes bicouches
Si0y/ Si.

Echantillon Epaisseurs Résultat
Taille (mn?) | Nombre | eg; (um) | esio, (NM) | o7 (MPa)
2 15 520 11546
3,47 x 3,47 3 10 520 83+ 4
=1 2 6,9 520 44 4+ 2
2 4 520 25+ 3
1 20 520 50 + 10
2 15 520 64+ 3
3,47 x7.,47 2 11 520 81+3
r =2 1 10 520 72+ 2
1 10 100 70 £+ 10
4 9,9 100 92+9
1,47x7.47 2 10 520 78 + 10
=25 1 6 520 79+ 3
1 3 520 rupture

On peut noter d’emblée que les valeurs sont assez cohér&itesn écarte les valeurs
obtenues pour les membranes les plus fines, on peut retenivaleur moyenne correctement
encadrée. Ceci conduit & une contraintesde: 20 MPa®. Cette valeur est tout a fait en accord

4. La valeur retenue a I'époque étaig;o, = 3,9-1075 K1, donc supérieure a celle du silicium, alors que nous
adoptons maintenants;o, = 0,6 - 10~° K~! aprés recoupement de différentes sources.

5. Tout au moins dans le cas d’'un échantillon bicouche deocofibre.

6. Notons que le sens des déflexions n’est pas pris en comecda 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 néeemreur que I'on peut résumer
ainsi: « on peut mesurer une contrainte thermique dans umebra@e bicouche aux bords
encastrés a 'aide d’une relation du type de la formule da&to».

Le rapportr; nous a alors permis de proposer I'hypothése suivante : « Da@snembrane
soumise a une contrainte thermique, la courbure est fandtiotaux de contrainte. Pour une
contrainte donnée, la membrane prend la forme qui permesdfar un rayon de courbure en
accord avec celle-ci suivant chaque direction. La membpaésente alors plusieurs déflexions
dont le nombre, suivant et suivanty, correspond au nombre fractionmgk. Ce modeéle prend
bien en compte les résultats trouvés jusqu’alors.

Le premier élément qui nous a fait réviser cette idée vieredeeur commise sur le coeffi-
cient de dilatation thermique de la silice générée par otkydahermiqué. Plusieurs références
nous ont permis de lever le doute a ce sujet [75][19][83][L8] coefficient de dilatation ther-
mique de la silice est nettement inférieur a celui du sititilLe film de silice, dans un bicouche
Si0,/Si est en compression, non en tension.

Le second élément réside dans I'impossibilité d’expliquerésultat expérimental : le sens
de la courbure des déflexions dans les membranes. Avec ldendilié€, un changement de sens
de la courbure viendrait d’'un changement de sens de la cotanz@siduelle. Dans une méme
membrane, le film passerait d’'un état de tension a un étatmeression puis, se retrouverait
de nouveau dans un état de tension. L’origine méme de laainterésiduelle dans le bicouche
Si04 /St n'autorise pas ce résultat. Le film passe peut-étre d'urdétabmpression a un état de
tension (Fig. 6.2), mais la contrainte thermique n’est gasgesen cause.

c film en tension?

'y

| . i ion?

film en compressmn?\ film en compression?
SUBSTRAT FILM

FIG. 6.2 —Etat des contraintes internes dans le film d’un bicouche enpression.

Enfin, une étude plus pointue de I'origine des formules de §f@ney montre que les condi-
tions aux limites utilisées dans ces modeles ne sont pasitiadmpatibles avec une membrane
aux bords encastrés (85.1.2). Méme dans le cas de tressyiigtiiees, la courbure ne dépend pas
uniquement de la contrainte mais surtout des conditiongilaibes sur son pourtour.

Nous avons donc décidé de lancer une nouvelle campagnelydasale forme de mem-
branes bicouches avec des dimensions moins singulieres.cee membranes, le rapport
n'est pas entier de facon a vérifier la validité de I'hypothé'®galité du rayon de courbure.

7. Que I'on appelle parfois « silice thermique ».
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6.2 Montage experimental

Le montage expérimental est représenté sur la figure 6.3anges adoptés pour I'analyse
de forme des membranes bicouct®g),/Si sont:a ~ 87° + 1" etd ~ 0,4° + 12", Le
coefficient de contour’, est donc voisin d&7 um. Une dizaine de franges est projetée a la

surface de I'échantillon.

[
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TABLE DE ROTATION
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Zp €— << 2 [N MIROIR 1
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« MIROIR 2
TRANSLATEUR

PIEZOELECTRIQUE

FiG. 6.3 —Montage de projection de franges pour I'analyse de formedchantillon vertical.

6.3 Reésultats expérimentaux

6.3.1 Membranes de rapporiongueur/largeurnon entier
Nous avons choisi cing dimensions de membranes pour catie®ét
1. 3x8mn?, r, = 8/3;

8. Merci a Vincent Ambruster et Chii-Chang Chen, L.O.P.Mdur leur aide dans le dessin des masques;
merci a Jean-Claude Renaud, |.M.F.C, pour la réalisatianndasques; merci a Christian Bonjour et William
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2. 5x8mn?, r; =8/5;
3. 6x8mn, r, =4/3;
4. 4x5mmé, r =5/4;
5. 4x6mn?, r, = 3/2.
La figure 6.4 représente ces membranes gravées dans unwaareToutes les membranes

VES DE CLIVAGE e

]
—]
—
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» T

—
VAN
1 (=85
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[
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I
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I’l:5/4 r124/3

—
f

FiG. 6.4 —Position des membranes danswafer.

d’'unwaferfont les mémes épaisseurs de silicium et de silice. L’épaisde silice avant attaque
du silicium est déterminée par la vitesse d’oxydation. Biépeur de silicium est déterminée par
la durée de I'attaque
La faible vitesse d’attaque des plafrsl1l > impose un angle d’attaque de,7°. Cette
propriété permet d’usiner des vés de clivage aidant a laatpa des échantillort§ (Fig. 6.5).
L'épaisseur de silice aprés oxydation est contrélée grdaeauleur de la face oxydée vue
a la lumiere du jour [84]. Nous disposons ainsi de quatre gesufigépaisseurs :

— gamme 9eg; = 8 uMm, esip, = 890 NmM;

Daniau, I.M.F.C, pour leur aide dans les opérations de naggziet merci a Pascal Blint, Cetehor, pour les usinages
chimiques.
9. En connaissant les vitesses d’'attaque des différemts ptéstallins.
10. Dans le cas d’essais de gonflement de membrane de silicarmocristallin, la pente est a prendre en consi-
dération dans le calcul des contraintes. En effet le caddéfsgme au voisinage de I'encastrement.
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CADRE VES DE CLIVAGE
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FiGc. 6.5 —Profil des membranes usinées dansnafer < 100 >.

— gamme 13eg;, = 12 um, eg;0, = 860 nm;

— gamme 16¢eg;, = 15 um, eg;0, = 920 nm;

— gamme 21eg; = 20 um, egio, = 920 nm.
Une premiere observation visuelle permet de noter queldétsls. Parmi led4 échantillons
usinés,l4 étaient percés deés la fin de la gravure. La gamme 9 compdthantillons percés.
La gamme 13 comporté échantillons percés. La gamme 16 compa@réehantillons percés et
un échantillon plait. La gamme 21 comporte un échantillon percé, et un seul édbanton
plan. Trois échantillons ont de plus été cassés durant $esses

L’analyse de forme des ces échantillons a donnée lieu aukaésfigurant dans les tableaux
6.2 et 6.3. Ces résultats sont classés par taille et par gahi@paisseur. Les échantillons per-

TAB. 6.2 —Déflexions observées sur les membranes d’épaigdeum et16 um.

Echantillon gamme 21 gamme 16
Taille | N° || eg; = 20 um, eg;0, = 920nm || es; = 15 um, eg;0, = 920NM
(mm?) observations | fleche(s) m) || observationg fléche(s) (m)
3x8 1 | que du bruit> 2 alternées +3/—3
hx8 | 2 1 pointue +12 1 +17

3 gue du bruit 1 +17
6x8 | 4 qgue du bruit 1< +21

5 gue du bruit 1 +19

6 gue du bruit 1 +2
4x5 | 7 que du bruit 1 pointue +6

8 que du bruit 1 +6

9 que du bruit 1 pointue +12
10x6 | 10 | que du bruit 1 +11

11 || que du bruit 1 tres bruitée +3

11. Il est relativement aisé, par réflexion d’'une source hause 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’épaidsgum et9 ym.

Echantillon gamme 13 gamme 9
Taille | N° esi = 12 um, egip, = 920NM esi = 8 um, esio, = 920NmM
(mm?) observationé, fleche(s) tm) observations \ fleche(s) tm)
3x8 | 1 || 3alternées| +13/—14/+ 13 | membrane cassé&p
5x8 | 2 16 +22 2duméme coté | +23/+20/+ 22
3 1 +30 1 creusée sur les flangs +39
6x8 | 4 1< +27 membrane cassép
5 16 +29 2du méme coté> | +32/+31/+ 32
6 1 pointue +21 1 +25
4x5 7 1 +17 membrane cassée
8 || 1 pointue +16 1 +24
9 1< +19 1< +22
4x6 | 10 || 1 pointue +16 membrane cassép
11 1 +13 2 dontl pointue> | +24/+22/+ 23

forés sont repérés par un losange. Nous indiquons pour enagmbrane le nombre de dé-
flexions, leur fleche respective et éventuellement des mearsupplémentair&s Lorsqu’une
membrane présente deux déflexions du méme coté, nous imdiguoplus des deux fleches,
I'altitude du creux qui les sépare.

A partir de ces observations, nous sommes en mesure d'énpuelgues remarques empi-
riques:
— la déformée des membranes est composée de une ou plusflaxsots, de méme coté
ou de cotés alternés;
les échantillons perforés ne différent pas des autres ittigg@ vue des fleches mesurées;;
parmi les échantillons de la gamme 21, un seul présenteéflexidn qui sort du bruff;
certains échantillons présentent un sommet « pointu »tpgit'une calotte sphérique,
il peut s’agir d’échantillons perforés aussi bien que d&tillons non perforés pouvant
présenter des inhomogénéités d’épaisseur;
— pour une gamme d’épaisseur donnée, la forme des membréapesdide leurs dimen-
sions, et 'amplitude des déflexions croit avec la largegrrdembranes;;
— pour une dimension de membrane donnée, la forme des meesbeanfonction de leur
épaisseur et I'amplitude des déflexions est une fonctioroissante de I'épaisseur ;
— aucun échantillon ne présente de déflexions alternéesntsia largeur.

12. Nous indiguons notamment: « que du bruit » lorsque I'oméiecte pas de forme particuliére sortant du
bruit lié & la mesure ; et « pointue » qui signifie que la déflexibservée possede un sommet.
13. L’échantillon dont la non-planéité est visible a I'oeil
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FIG. 6.6 —Evolution de la forme d’une membrane bicouche en fonctiosomeépaisseur.

Les membranes présentant une seule déflexion dont le soraheet forme de calotte sphé-
rigue peuvent avoir des rayons de courbure différents stiivaty. L’hypothése que nous avons
énoncée sur l'isotropie de la courbure semble donc incarréa forme des membranes — et le
nombre des déflexions — dépend des trois dimensions des raeasbr

Elle suit une logique de complexité liee a 'amplitude de é&lle. Pour de faibles fleches,
il y a un minimum de déflexion$. Au voisinage du sommet, leur forme se rapproche d’'une
calotte sphérique. Lorsque I'épaisseur du silicium dimrina fleche augmente, et les formes
deviennent plus compliqguées. La membr&ne8 N° 3 par exemple — dont on peut observer
I'évolution sur la figure 6.6 — présente des creux sur sesglpoar I'épaisseur deum.

Simultanément, on devine la naissance de deux déflexios®gtunullement visible pour les
épaisseurs inférieures. Pour la méme épaisseur mais geeitgolus faible, la membrariex 8
présente aussi les deux déflexions mais avec une meillgbiliés Pour une largeur encore
inférieure et malgré une épaisseur plus importénte3;zm), la membraneg x 8 présente trois

14. Deux pour la membrane allongée N une pour les autres.
15. La membrand x 8 de la gamme 9 fait parti du lot cassé.
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déflexions alternées. On peut o
I'échantillon sur la figure 6.7.
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Avant de commenter ces résultats, nous allons y ajouter éléaxents :

— Le premier vient d'un accident dans la manipulation desaéthons. Nous avons pu

remarquer que certaines
gu’une légére torsion du

membranes sont dans une positizarsment instable pour
cadre les entourant les fasse leastans une autre position.

Nous avons pu ainsi analyser, pour une méme membrane,lsipi@sitions de stabilité.

— Le second vient d’'une analyse que nous avons effeetpésteriorides résultats obtenus
lors de I'étude préalable [1]. Les membranes et les fichiergsdultats sont en effet encore
a notre disposition et certaines remarques de I'époquéars@neéssantes a étudier.
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6.3.2 Stabilité des déflexions de membranes

C’est en fixant un échantillon sur son support verfitgue nous avons Iégérement tordu le
cadre entourant la membrane. Celle-ci a alors basculé deauire position puis gardé celle-ci
apres relachement de la torsion du cadre, de maniére siendaie que I'on peut obtenir avec
une capsule métallique. Il peut doncy avoir plusieurs pmsstde stabilité pour une méme mem-
brane. En effet, parmi les membranes présentant les pligsfileches, deux adoptent aisément
plusieurs position¥ : I'’échantillon N° 3, gamme 9, et I'échantillon NL, gamme 13.
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(a) premiéere position (b) seconde position
FIG. 6.8 —Les deux positions stables de I'échantilloh3y gamme 9.

La figure 6.8 montre les deux positions de stabilité de I'étlan N° 3. Les déformées ob-
tenues sont quasiment opposées. Nous mesurons une fleéghgrdgour la premiére position,
qui semble la plus stable, et une fleche-d® m pour la seconde position. La figure 6.9 montre
les trois positions de stabilité de I'échantillort N La premiere position est la plus stable, les
fleches sont de-13 um pour les deux déflexions latérales et-del yum pour la déflexion cen-
trale. La seconde position est moins stable, les flechesalesdgflexions sont respectivement
de+18 um et+17 um en passant par un creuxtd2 um. Enfin la troisiéme position est forte-
ment instable et difficile & obtenir, les fleches sonttd& m pour la premiére déflexion et de
—14 pm pour la seconde.

Aucune autre membrane n’a présenté ce type de comportenagst’analyse des fichiers
relatifs aux premiers résultats obtenus doit complétaenegard sur ce sujet.

6.3.3 Membranes de rapportlongueur/largeurentier

Les trois dimensions de membranes réali$€asgaient fait I'objet d’attaques chimiques de
plusieurs durées de fagcon a obtenir diverses épaisselspgagsseurs sont complémentaires

16. Simplement a 'aide de papier adhésif double face.
17. Nous obtenons le basculement d’une position & une auseudflant Iégérement sur I'échantillon.
18. Voir paragraphe 6.1.
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FIG. 6.9 —Les trois positions stables de I'échantillof N gamme 13.

avec celles des deux paragraphes précédents. Les résaltatépertoriés dans le tableau 6.4.
A l'issue de cette analyse, nous pouvons faire des remaaiesjoignent celles des deux
paragraphes précédents.

1. Membraned x4 : En diminuant I'épaisseur des membranes carrées, leuefopmente
et elles adoptent une forme de croix (Fig. 6.10). Ceci cpord au phénomene de creu-
sement des flancs mentionné pour les membréaresaux paragraphes précédents.

2. Membrane® x 8 d’épaisseul6 um: Elles ont bien5 déflexions mais sans adopter de
sens precis. En effet, 'un d@séchantillons possedidéflexions vers les positifs et2
déflexions vers les négatifs. Alors que 'autre échantillon possédeééflexions vers les
z positifs et3 déflexions vers les négatifs.

3. Membraned x 8. Elles présentent une forme bien définie pour les épaisseurfs;m et

11 pm mais semblent dans une position moins stable pour less&passde& ym et15 pm.
En effet, pour I'épaisseur dieum, on peut observer sur la figure 6.11 deux variantes d’'une
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TAB. 6.4 —Résultats de I'analysa posteriorides membranes initiales.

Echantillon Epaisseurs Nombre de déflexions,
Taille N° esi | €si0, fleche(s) im)
(mm?) (um) | (nm) et observations
1,37x737| 1 6 520 || 5 alternées=12, +9, —11, +10et—12
2 5 alternées 14, —8, +14, —10 et +14
3 11 520 1:+14
4 1:+11
5 1:422
6 10 520 1:+22
3,37Tx337 | 7 1:+422
8 6 520 1:+24
9 1:422
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
3,37Tx7.37 | 16 10 520 2 alternées 18 et +15
17 3 alternées+5, —5 et+13
18 6 520 2 du méme coté+16, +12 et+14
19 2 du méme coté+16, +14 et +18
20 2 du méme coté+16, +10 et +16
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FiG. 6.10 —Forme de croix observée sur une membramnel.
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FIG. 6.11 —Deux variantes de la déformée d’'une membrare d’épaisseurs ym.

méme forme. Et pour I'épaisseur tle;m, 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 membrare d’épaisseur 5 pm.

Ces analyses viennent étayer le fait que les conditions imites imposent de maniere pri-
mordiale la forme des déflexions des membranes aux bordsteggacette forme étant liée a

I'épaisseur des membranes.
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6.4 Bilan de la seconde étude

Dans ce chapitre, nous avons présenté l'effet des corggathermiques sur la forme des
membranes bicouches aux bords encastrés. On a remarquaptegité des formes adoptées
par les membranes. Nous pensons actuellement qu’il s’aditachbage couplé avec les cour-
bures liees a la contrainte résiduelle. En effet, plusiGanraes observées présentent des simi-
larités avec les modes de flambage des plaques nithdgse déflexion qui n’a pas de sens
privilégié est par exemple typique du flambage. Timoshen&tédié la théorie du flambage et
a calculé notamment I'équation des déformées de plaquesisesi a du flambage. Pour une
plague encastrée, la déformée a pour équation:

2(2,y) = Gy, - Sin <m;m> - 8in (%) (6.1)

avecz(z,y) (m) : déformée de la plaque,
amn (M) amplitude de la déformée,

m : nombre de déflexions suivant
a (m) : dimension de la plaque suivant
n : nombre de déflexions suivant
b(m) : dimension de la plaque suivant

Les déformées des membranes les plus stables que nousartsssemblent modélisables par
des relations du méme type.

Les états observés ou plusieurs configurations de déflesjisn(it possibles correspondent
a la transition entre deux modes de flambage, ces positiohgstables. Une mesure en temps
réel de la déformée des membranes durant I'attaqu&@Hd est tout a fait envisageable. I
faut pour cela utiliser un moyen de mesure par voie optiqu qiojection de la lumiére est
effectuée en incidence normale. L’holographie électriigoie semble bien adaptée a ce type
d’essai qui permettrait d’'observer I'évolution des formaescours de I'usinage.

Une étude est en outre lancée actuellement sur le flambagpeeatebranes aux bords encas-
trés et soumises a des contraintes résiduelles de conprekss modélisations par Eléments
Finis habituelles ne prennent pas en compte ce phénomen&lfts pensons qu’il sera difficile
de relier le taux de contraintes a la forme des échantillansipe expression analytique.

En conclusion, le cas d’'un film sous contrainte de comprassidié a un substrat n’est
actuellement pas résolu. Par contre, il n’en est pas de ménnelgp cas presque opposé ou le
film est soumis a une contrainte de tension.

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

3 étude : membrane tendue aux bords
encastrés

Dans le cadre d’une coopération avec I'Institut d’Elecimoe et de Microélectronique du
Nord - I.LE.M.N - de Lille!, nous nous sommes intéressés aux contraintes résiduatieslds
films minces diélectriques de polyimide [86]. L'étude dentcaintes résiduelles dans ces films
est complémentaire aux deux précédentes. Dans cette atfplicla contrainte résiduelle est
également due au procédé d’obtention des films. Cependarntagement aux cas précédents,
le film est soumis a une contrainte de tension et ne présentg dans son état initial, aucune
courbure.

L’essai que nous proposons pour donner une estimationitatave de la contrainte de ten-
sion dans le film est I'essai de gonflement de membranes assdaiprojection de franges. Il
offre de plus la possibilité de mesurer le module biaxig,et la limite élastiqueY;. Paralle-
lement, des essais de nano-indentatiparmettent de mesurer la durefég, et le module de
plaque,Y,. En émettant une hypothése sur la valeur du coefficient des®widans le film, on
peut confronter les résultats obtenus par les deux méthodes

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

7.1 Fabrication des membranes

Comme le silicium monocristallin, les composés IlI-V sorést utilisés comme substrat.
En microtechnique, on les rencontre principalement damspgpareillages fonctionnant a tres
hautes fréquences. Les films de polyimide que nous testo®btenus par dépot sur substrat
en AsGa. lls sont utilisés en tant que support mécanique de guidexid’ [87].

Latechnique d’élaboration consiste en un dép6t de polernigiide sur plateau tournant, un

1. Equipe du Professeur Lippens, Institut d’Electroniquele@ Microélectronique du Nord, Université des
Sciences et Technologies de Lille, Avenue Poincarré, 58 &5euve d’Ascq.
2. Réalisés par Patrick Delobelle, L.M.A.R.C.
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matériau précurseur ayant été déposé au préalable poueatggrtiadhésion du polyimide sur le
substrat. Une étape de deux heures de cuis800°& sous flux d’azote polymérise le matériau
pour former le film. Un réglage optimisé des paramétres diatidn permet d’obtenir des films
d’épaisseur aussi fine q@eum. Plusieurs phase dipot-cuissome polyimide permettent de
réaliser des films d’épaisseur contrélée. Nous disposarss diéchantillons d& um, 4 um et
5,5 um d’épaisseur.

La réalisation des membranes monocouches de polyimideresaiee a celle des mem-
branes de siliciurh Elle consiste a ouvrir par usinage chimique une fenétrdapace arriére
du substrat pour libérer le film. L'arséniure de gallium prée, comme le silicium, une structure
cristallographique de type CFC. La géométrie de I'attacuiedbnc aussi étre prise en compte
pour obtenir les dimensions de membranes désirées. Largraiaffectue dans une solution a
base d’acide sulfurique H,50,, a la vitesse d’envirom5 zm-min~!, a température ambiartte

Nous pensons que les contraintes résiduelles dont faijetd® film sont principalement
dues a la rotation du substrat lors du dépot. La force ceggifntroduite par la rotation permet
d’obtenir une bonne planéité du film, mais génére des caonésinterne Nous supposons
gue la contrainte résiduelle est isotrope.

7.2 Mesure deo( et deY) par essai de gonflement

L’étude et la conception du dispositif de gonflement utitisés cette étude ont été décrites
dans un travail précédent [1]. Le principe de I'essai caasisappliquer une pression hydrosta-
tique sur la membrane et a mesurer la déflexion qui en rédidteystéme de mise en charge
pneumatique comporte une pompe manuelle communicant ameechambre sur laquelle est
fixée la membrane a étudfef. Un capteur de pression placé aussi prés que possible dera me
brane délivre un signal analogique permettant de visuddggession en temps réel. La mesure
de la déformée par projection de franges est effectuée aletiier.

Une représentation du montage optique de projection dgdsaassocié a I'essai de gonfle-
ment est donnée sur la figure 7.1. Les angles adoptés powsdais ele gonflement de film de
polyimide sont:or ~ 84° + 1" et Af ~ 0,2° + 12”. Le coefficient de contou¢,, est donc voisin
de74 um. Une dizaine de franges est projetée a la surface de I'étitban

La principale difficulté de I'essai de gonflement réside danterprétation théorique de la
relationpression/fleche au centre de la membraaens le cas des grands déplacements et pour
différentes géomeétries de membranes. Une étude rigoueseserecalage numérique des mo-

3. Voir paragraphe 2.2.2 page 21.

4.1 volume d’H,S50y, 8 volumes dH>0- et1 volume d’H5O.

5. Toutes les étapes d’obtention du film ont été réalisédstaNl.N de Lille, dans I'équipe du professeur Lip-
pens.

6. M. Alain Bosseboeuf, rapporteur du mémoire, suggére ‘guigihe des contraintes est liée a I'évaporation
du solvant pendant I'étalement et au compactage de la résia@t le recuit.

7. Un dispositif de mise en pression automatique est coérielet chambre de pression mais I'asservissement
ne s’effectue pour I'instant qu’en boucle ouverte et n'dstce fait, pas utilisé.

8. Merci a Gilbert Laithier, L.M.A.R.C, pour le collage deembranes et la réalisation des supports.
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FIG. 7.1 —Montage de projection de franges pour une mesure de flechensessai de gonfle-
ment.

deles analytiques est absolument nécessaire. Les ralapiicitées ci-apres sont issues de [1].
Elles ont été établies a partir des résultats de plusieuip&s|de recherche [88][89][90][91][92],
d’autres équipes y travaillent encore actuellement [93].

Dans le cas d’'une membrane circulaire, la relation généPate f(h), s’écrit:

(7.1)

P:§ Ef 6f3h [ 2 h2} +4O‘06fh

31—vp r* [1+vy es?

avecP (Pa) : pression de gonflement,
E; (Pa) : module d"Young du film,
Vs . coefficient de Poisson du film,
er(m) :épaisseur du film,
h(m) :fleche au centre,
r(m) :rayon de la membrane,
C : coefficient de correction fonction de et d’hypothéses émises sur la déformhée
oo (Pa) : contrainte résiduelle de traction dans la membrane.

9. C = 1 pour une calotte sphériqué,= 0,976/(1 + v) dans la solution de Timoshenko et Woinowsky-Krieger
[88], C = (7 — v)/8 pour la solution de Lin et Senturia [91] €t= 1,241(1 — v) pour la solution de Small et Nix
[92].
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Dans le cas d’'une membrane rectangulaire, la relgiession/fléche au milieu de la membrane
P = f(h), s'écrit:

poLbr et ! Lol 4 oot (7.2)
1—vp a* [12a(1 +vy) e’ a?

avecP (Pa) : pression de gonflement,

E;(Pa) :module d’Young du film,

Vs : coefficient de Poisson du film,

es(m) : épaisseur du film,

h (m) : fleche au centre,

a (m) : largeur de la membrane,

o . coefficient de correction fonction dg

C etC*  : coefficients de correction fonction de et du rapport; *°,

oo (Pa) : contrainte résiduelle de traction dans la membrane.

Les coefficients de correctidd, o, C' et C* permettent de recaler les modéles analytiques
proposés par les différents auteurs et les résultats abtaimériquement. Les calculs numé-
riques sont effectués avec un code Eléments Finis adapt@randes déformations utilisant
un élément triangulaire a interpolation mixte développd.ad.A.R.C [94]. Les coefficients
sont déterminés au cas par cas selon la géométrie de la mamlas hypotheses émises sur la
déformée de la membrane, le coefficient de Poisson choisideirhaine de validité étudié.

Pour les deux équations 7.1 et 7.2, le premier terme prendepte les petites fleches
(h << ey), le second terme prend en compte les grandes fleéhes (/) et le troisieme terme
prend en compte la contrainte résiduelle initiale de tandems le film. On note que dans le cas
des petites fleches, les relations 7.1 et 7.2 s’écrivenentispment :

. 16 Ef 6f3h

P=— ——— pour les membranes circulaires (7.3)
31—w? rt

Ef efgh
1201 —vp? at
Ces relations sont les solutions analytiques exactesaf@veés par Timoshenko et Woinowsky-
Krieger [88].
Dans le cas présent, les membranes sont rectangulaires dgpéacements hors-plan sont
trés importants par rapport a I'épaisseur de la membfahe premier terme est négligeable.
La relation s’écrit donc:

et P=

pour les membranes rectangulaires (7.4)

E; efh? h
o M0 Lo e (7.5)
1—vy a a

On se place dans la solution analytique développée pardabal. dans laquelle I'énergie
de flexion est négligée [90]. Le déplacement est développ@ sme double série de Fourier.

10.r; a été défini comme le rappdangueur/largeurde la membrane.
11. Nous mesurons des fleches atteigidftum pour une épaisseur membranairelgen.
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SiC, etC? sont les solutions analytiques du problémfiest C* sont obtenus en appliquant des
facteurs correctifg’,,, et C, fonction dev etr, qui s’expriment par :

C=C,Cp et CF=CrCr. (7.6)

Ces différents termes sont calculés numériquefiattseront explicités parmi les résultats ex-
périmentaux.
Finalement en posant:

E
A=0——L 91 et |B=c*2| (7.7)
1—vpat a?
I'équation 7.5 peut se mettre sous la forme:
P
= AR* + B|. (7.8)

Ainsi, pour chaque membrane, le graph# = f(h?) doit étre une droite de penté et d’or-
donnée a I'origine3. On peut donc en tirer le module biaxia) = £;/(1 — v¢) et la contrainte
résiduelles,. La limite élastiqué’ est mesurée, quant a elle, par une singularité sur les courbe

P = f(h).

7.3 Mesure def{; et deY,, par I'essai de nano-indentation

L’essai de nano-indentation peut s’apparenter a un essiiréé Vickers effectué al'échelle
micrométrique. La charge appliquée et la profondeur dugminement dans le matériau a tester
sont mesurées en continu. L’analyse des couchasge appliquée/profondeur de l'indenteéér
permettent de remonter aux propriétés mécaniques localestériau, a savoir [95] :

— la dureté du matériaud{; (Pa) ;
le module dYoung localE; (Pa), via le module de plaqué’, (Pa) ;
la plasticité ;
le fluage;
la propagation des fissures;;
I'adhésiorfilm/substrat
Le champ d’application de I'essai de nano-indentatioroohiiit toutefois deux remarques
importantes:
— pour que les mesures obtenues soient cohérentes, lataugasmatériau doit étre tres
faible;

12. Les calculs numériques sont effectués par Patrick Rémh..M.A.R.C.
13. Par analogie avec les courlfece/déplacemertd’un essai de traction.
14. En observant I'évolution de la profondeur d’'indentata cours du temps.
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— l'essai de nano-indentation offre des informations ssipl@priétés microscopiques de la

matiere®,

Nous utilisons un nano-indenteuf I€quipé d’une pointe de diamant pyramidale a base tri-
angulaire de type Berkovich. Cet indenteur présente le miéportaire/profondeurque I'in-
denteur Vickers traditionnel. Cependant, sa pointe estxdéfinie et présente un bien meilleur
état de surface. Le schéma de principe de I'appareil eseprésur la figure 7.2. La force est

AIMANT
COURANT

€ PILOTAGE FORCE,

A

BOBINE

HWN MWW REssORT DE susPENSION

CAPACITE DIFFERENTIELLE MICRO
""""""" 3| ORDINATEUR

{g} ..... » DEPLACEMENT

INDENTEUR g

ECHANTILLON ]

TABLE X —Y | ooooiieii. CONTROLE TABLE[®

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

appliguée a l'aide d'un systeme de bobine électromagretigii permet de faire varier les vi-
tesses de mise en charge et de déchargéefert mesure du déplacement est réalisée par une
méthode capacitive. La résolution de I'appareil est,8e:N sur la force appliquée et del6 nm
sur le déplacement.

Concernant les essais sur les films de polyimide, nous ndégegsons dans un premier
temps a la mesure du module d’Young. En effet, les séquerttage-décharggermettent
d’obtenir a chaque décharge les valeurs du module de plAins, moyennant la connaissance
du coefficient de Poisson, on accede au module d’Young. Letélure sera donnée qu’a titre
indicatif. Elle n’est pas une propriété intrinseque du matécar elle dépend a la fois de son
comportement élastique et de son comportement plastique.

D’une maniere générale, les calculs prennent en compteplacEment d’ensemble de la
surface du matériau située a proximité de I'indenteur, tenéode 'indenteur, et la rigidité de la
téte d’'indentation. Une description plus détaillée esefdans la thése de Sergent [3].

15. Par opposition, I'essai de gonflement offre des infolmnatmacroscopiques.
16. De 'ordre de quelques nns—!.
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7.3.1 La méthode classique
Le module de plaque)Y,

Le module de plaque;,, peut étre calcule lors de la décharge de I'échantillon. [9&]prise
en compte de I'élasticité de I'indenteur conduit a définirmodule d’élasticité réduitf,, en
écrivant :

1 1— l/f2 1 — v? 1 1
S - 4 - 7.9
E, Ey i E; Yy, i Y, (7.9)
aveck, (Pa) : module d’élasticité réduit,
Vs : coefficient de Poisson du film,
E;(Pa) :module dYoung du film,
Vi . coefficient de Poisson de I'indenteur,

E;(Pa) :module dYoung de I'indenteur,
Yo, (Pa) : module de plaque du film,
Y,. (Pa) :module de plaque de l'indenteur.
SoientF la force d’indentation appliquée etla profondeur de pénétration. La rigidit&, est

estimée par la pente des courlieés= f(h) en début de décharge. Elle n’est pas linédirkes
points sont donc traités par un lissage polynémial. La pesteéfinie par:

dF
§=— fE VA (7.10)
avecS (Pa! - m): rigidité du matériau,
F (N) : charge appliquée,
h (m) : profondeur d’indentation,
E, (Pa) : module d’élasticité réduit,
A (m?) . aire de contagbointe/matérialélastique projetée.

L’aire de contact élastiqued, s’exprime en fonction de la profondeur réelle permanente,
de I'empreinte. La figure 7.3 permet de comprendre le paragétadopté. Pour un indenteur
parfait de type Berkovich, 'aire s’écrit:

A=245-h2 et h,=hy., —hg (7.11)

avecA (m?) : aire de contact élastique projetée,
h.(m) :profondeur réelle permanente,
h..q (M) : profondeur maximale de I'empreinte,
hs (m) :profondeur de Sneddon.

La profondeur maximalé,,..., est déterminée expérimentalement sur la couhagge/profon-
deur. La profondeuhg permet de prendre en compte la déformation élastique defecsule

17. Voir figure 7.12 page 111.
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FIG. 7.3 —Paramétrage du profil de 'empreinte.

I'échantillon. Elle se déduit de I'expression de Sneddonsigcrit pour un poingon conique
[97]:

T —2

hs = (hpnaz — hy) (7.12)

avechg (m) : profondeur de Sneddon,
h... (M) : profondeur maximale de I'empreinte,
hs (m) : profondeur résiduelle de I'empreinte apres déchatzdd.

On peut en déduire I'expression ble:

T™—2

hc - hmax - —(hmaa: - hf) . (713)
T

Finalement, en retenant les paramétres accessibles megntalement, le module de plaque

du film s’écrit :
E S
V=L, = o VT — — (7.14)
v VIS (2 22 ) ey + 22 — /RS

avecy, (Pa) : module de plague du film,
E; (Pa) : module d’Young du film,
Vs : coefficient de Poisson du film,
S (Pa! - m): pente en début de décharge,
h.ae (M) @ profondeur maximale de 'empreinte,
he (M) : profondeur résiduelle de 'empreinte apres décharge,
v : coefficient de Poisson de I'indenteur,

E; (Pa) : module d’Young de l'indenteur.
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On tire le module d’Young de cette équatién

La dureté, Hp

La dureté,Hp, du film peut étre déterminée lors de la premiere montée ermgetdune
séquence d’indentation, selon la relation suivante [96]:
Fmaa:

Hp = =% (7.15)

avecHpg (Pa) :dureté du film,
Fr.. (N) : charge maximale appliquée,
A(m?) :aire de contagbointe/matériatélastique projetée.
En prenant en compte I'expression dela dureté locale s’exprime simplement :

Fmaz
Hp = (7.16)

N 2475 (%(hmam - hf) + hmam)2

avecHpg (Pa) :dureté du film,
Fr.. (N) : charge maximale appliquée,
h.naz (M) : profondeur maximale de 'empreinte,
he (m) : profondeur résiduelle de 'empreinte aprés décharge.

7.3.2 La méthode de rigidité continue

La méthode de rigidité continue permet de mesurer plus eapéht la dureté et le module
de plague du matériau que la méthode classique. Le prinoimsste a faire vibrer I'indenteur a
une fréquence dé5 Hz avec une amplitude de5 nm durant la période d’indentation (Fig. 7.4).
Aprés échantillonnage sur quelques périodes de vibrititmdureté et le module d’Young sont
déterminés en continu durant la séquence de chargementd@denainsi a I'évolution d&,
et Hp en fonction de la profondeur de pénétration. Ceci pourgatement étre réalisé avec la
méthode classique mais beaucoup plus laborieusement.

7.4 Reésultats expérimentaux

Nous avons testé quatre échantillons par ces deux méthodes.
En ce qui concerne I'essai de gonflement, ce sont bien sOr dedranes qui font I'objet du
test. Leurs dimensions sont:

— membrane N1:e; =55um,a =3,82mm et b=_85mm;

18. Moyennant une estimation du coefficient de Poisson.

19. Cette étape permet de s’affranchir des problemes lias/gsdosité du film donc de lui « laisser le temps »
d’avoir un comportement réversible. Les premiers cyclepéieétration sont en effet le siege de déformations
viscoplastiques.
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FIG. 7.4 —Représentation de la méthode de mesure en rigidité continue

— membrane N2:e; =55um,a =283mm et b=3683mm;
— membrane N3:e; =4 pm,a =3,68mm et b=3833mm;
— membrane N4:e; =2pum,a =3,7mm et b=_84mm.

En ce qui concerne I'essai de nano-indentation, la péigtrast localisée sur la partie collée
du film, a proximité de la membrane.

7.4.1 Résultats de I'essai de gonflement

Pour chacune des membranes testées, nous avons réaliséplusieurs cyclesharge-
déchargelLa pression de charge maximale est incrémentée a chadeedye derniére montée
en pression est ensuite réalisée jusqu’a 'observatiomedpierte d’adhérenétde la membrane
sur son substrat.

Les quatre images de franges de la figure 7.5 permettentat\adrsun tel décollement.
Ces images proviennent de la membrafe8NElles ont été saisies lors de la derniére montée
en pression. La figure 7.5(a) a été saisie a la pression mbxidesbO01 mbar, la forme des
franges montre une déflexion correcte de la membrane. Lafldéelsurée au centre est alors de
341 pm. A ce stade, nous n‘avons délibérément pas effectué¢ denfiégent. Les franges de
la figure 7.5(b) ont été saisies aprés une pausidelLe décollement est nettement visible, la
pression a chuté4r0 mbar. Au bout dé 5 min, la pression a chuté2®5 mbar et la membrane a
presque adopté un contour circulaire (Fig. 7.5(c)). Enfainegs avoir provoqué le dégonflement,
on observe une forme ondulée de la membrane (Fig. 7.5(d)).

La figure 7.6 montre la relatiopression/flech@btenue pour les trois montées en pression

20. On emploiera simplement le terme « décollement ».
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(c) image3, P = 285 mbar,t = 15min (d) image4, P = Ombar, la membrane a été dé-
gonflée

FIG. 7.5 —Evolution du décollement d’un film, membrare3\

successives imposeées a la membrahd.NLes courbes sont réguliéres. Les courbes de niveau,
présentées sur la figure 7.7, montrent en effet des formesedebranes assez symétrigées
prouvant d’une part que leur épaisseur est constante dteljaart qu’elles possedent une bonne
homogénéité dans I'épaisseur.

Le début de la seconde montée en pression se superposécpaefdi a la premiére montée
en pression. La réponse du matériau est parfaitement negtibke. Il est donc purement élas-
tique jusqu’a une certaine déformation. Nous détectoncqatre, lors de la seconde montée
en charge, un point d’inflexion sur la courbe pour une flecloelp de270 xm. Nous retrou-
vons cette singularité lors de la derniére montée en pregsgar une fleche plus élevée. Ceci

21. Parmi les quatre échantillons testés, c’est la memiardequi présente la plus forte asymeétrie.
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FIG. 7.7 —Exemples de courbes de niveau.

laisse supposer que le matériau a subi une déformatiorstigtla. Le gonflement a été poussé
au dela du début du décollement de la membrane, que I'onwabpeur une pression d’environ
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FIG. 7.8 —Coupes suivant ety pour z, = h, P = 20 mbar, membrane N\2.

350 mbar.

La figure 7.8 représente sur un méme graphe les coupes suiedrsiuivanty passant par
le sommet/, de la membrane N2 pour une pression d& mbar. On observe une déformée
symétrique. Notons que dans le cas présent aucun lissagerdppliqué. Les images de franges
de la figure 7.5 montrent d’ailleurs clairement la préserioembres’?> empéchant I'utilisation
des filtres FFT pour ce type d’échantili&h

La figure 7.9 représente les courbes de niveau et une regotisir tridimensionnelle de la
membrane N4 apres dégonflement total de I'échantillon. La déformagtermanente observée
prouve bien la présence d’'une déformation inélastiqueteGktformation inélastique explique
aussi les ondulations observées sur la figure 7.5(d). Bllebservée pour tous les échantillons
entre300 mbar et500 mbar ce qui permet de proposer une limite élastique de:

Yy = 55+ 10MPa.

Les relations présentées au paragraphe 7.2 sont applioopdiemesurer le module de plaque
et la contrainte résiduelle. Les parameétres de correaficet,C,,,, calculés pour chague échan-
tillon figurent dans le tableau 7.1. Le coefficient de Poisslonisi est:v; = 0,3. Les courbes
P/h = f(h?*) obtenues sont représentées sur la figure 7.10. La linéatitbeecte et permet de
calculerE; etoy. Pour cela, nous mesurons simplentétd pente A, et 'ordonnée a l'origine,

22. Ces ombres proviennent de la forte déflexion des membrHunee 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 aprés dégonflement, membrarielN

TaB. 7.1 —Coefficients de correction retenus pour chaque membrane.

Echantillon Géométrie Coefficients retenus
N° €f Vg a b r Ca Cm C C*
) (mm) | (mm)
1 5,5 10,3 | 3,82 8,5 12,221 10,76 | 1,53 | 16,46 | 8,72
2 55 10,3 2,88 | 3,68 | 1,27 || 14,66 | 1,38 | 20,26 | 11
3 4 0,3 3,68 | 833 |2,26 || 10,76 | 1,53 | 16,46 | 8,72
4 2 0,31 3,7 84 |2,26 | 10,76 | 1,53 | 16,46 | 8,72

B. Nous sommes alors en mesure de proposer les résultatsigarss le tableau 7.2.

TAB. 7.2 —Résultats obtenus pour chague membrane.

Echantillon Parameétres retenus Résultats
N° €y Vg A B Ef (o)
(um) (mbay/um?®) | (mbay/um) | (GPa) | (MPa)
1 55 [ 03| 1,53-107° 0,36 25+0,1 11
2 55 03| 571-107° 0,87 25+0,1| 11,9
3 4 0,31 1,32-107° 0,46 26+0,1| 17,9
4 2 0,3 095-107° 0,32 3,7+0,1 25

Avec la valeur de coefficient de Poisson adoptée, les résalbmcernant le module d’Young
sont cohérents. On remarque une faible variation en fomat® I'épaisseur mais le nombre
d’échantillons testés est insuffisant pour affirmer qu’alentre pas dans l'incertitude de me-

24. A l'aide d’une régression linéaire par moindres carrés.
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FIG. 7.10 —Courbes expérimentaldg®/h = f(h?).

sure. Nous proposons comme valeur moyenne .

E;=28+05GPd.

Par contre, concernant la contrainte résiduelle, nousnsatoe variation selon I'épaisseur du
film. Nous proposons les valeurs suivantes:

oo~ 25MPa pour ey =2pum
oo~ 18 MPa  pour ey =4 pm
oo~ 11,5MPa pour ey =5,5um

oo est une fonction décroissante de I'épaisseur.
Ces valeurs, rapportées a la section de la membrane, condesqt sensiblement a une méme
valeur de la force résiduelle de tension existant au seinaténmmau, soit :

|F=022+005N]|.

7.4.2 Résultats de I'essai de nano-indentation

Une premiere campagne d’essais de nano-indentation safis&etpar la méthode classique.
Les résultats sont intéressants mais la technique estdoegfastidieuse. Le contact avec la
surface de I'échantillon est, entre autres, difficile a di&teavec une bonne précision. Nous
ne détaillons pas les différentes séquences d’indentatitlisées dans cette méthode. Notons
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seulement que le module d’Young mesuré par extrapolatian es

E;=27+03GPd.

Il confirme les résultats obtenus par I'essai de gonflement.

6 1 T LI LI I|'||||||'|I LU | |||||

F (mN)

F (mN)

III||I|||I1|III|ILIT-T-_-I‘_\T__

|j|_J[II|III|III|lIIIIIII|II|II]||||

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

h (nm)

FIG. 7.11 —Séquence de nano-indentation a charge impokeés, f (h).

Concernant la mesure par rigidité continue, différentgsisgces d’indentations ont été tes-
tées. La figure 7.11 montre un exemple de séquence a chargeammui comprend plusieurs
cyclescharge-déchargeeffectués sur la membrane ll.

Une dizaine de séquences comme celle-ci a été appliquéeldérdu module d’Young ap-
parent est déterminée sur 'ensemble des courbebatge-déchargeSon évolution en fonction
du déplacement est représentée sur la figure 7.12. On reenqugly; est une fonction forte-
ment croissante de la charge, ce qui était prévisible. &, édf valeur du module d’Young d’'un
matériau mou déposé sur un substrat beaucoup pld2 meipeut étre évaluée que pour des pro-
fondeurs d’'indentation extrémement faiblgd 'extrapolation de la courbe lorsqietend vers

25. En l'occurrence, pour ce matériall f;1,, / HB supstrat = 1073 et Efjim /Esubstrat ~ 3 - 1072
26. Inférieures 400 nm dans le cas présent.
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zéro conduit a:

E;=28+03GPd.

On peut noter que la premiére valeur du module est obtenueupeuprofondeur de0 nm. Le

0 pr T T T T T T T T I T T [T T T [T T F R
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FIG. 7.12 —Résultat expérimental de la séquence a charge impdsée f(h).

module d’Young peut aussi étre mesuré durant les phasestardé, lorsqué’ tend vers zéro.
Nous mesurons par cette voie:

E;=27+04GPd.

Cette valeur est conforme a celle obtenue lors des essamndlement.

En plus des séquences a charge imposée, des séquencescardéptamposé ont été ef-
fectuées. Ces deux types d’essais permettent en générasigaenles propriétés inélastiques
d’'un matériau. La figure 7.13 montre une ségquence ou une rastgeposée a la vitesse de
8nm- s~!. Une cinquantaine de séquences de ce type a été imposédantifion N° 2 et a
'échantillon N° 3. Les mesures du module d’Young et de la dureté du film en ifamcte la
profondeur d’'indentation sont respectivement reportéetadigure 7.14 et sur la figure 7.15.
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FIG. 7.13 —Séquence de nano-indentation & déplacement impose f (h).
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FiG. 7.14 —Résultat expérimental de la séquence a déplacement imppse,f (h).

Chaque petit point correspond a une mesure selon la métleodgidité continue. Les gros
points indiquent la moyenne calculée sur I'ensemble desirassLes résultats obtenus pour les
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FIG. 7.15 —Résultat expérimental de la séquence a déplacement imlgse, f(h).

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

E;=31+03GPa our e —9um
Hy=335+30MPa [ POU ¢ ==2#

E;=28+03GPa our e — 55
Hy=332+15MPa [ P f = 90 pmy.

Les résultats sont cohérents avec ceux déja obtenus. Comaoédpmment, on observe une
influence de la profondeur d’indentation sur la mesure duuteod Young.

7.5 Bilan de la troisieme étude

Les deux moyens de mesure mis a I'épreuve sont tout a fait léongmtaires. Les résultats
guasi identiques de la mesure du module d’Young permeteedird que les propriétés de ce po-
lyimide sont correctement quantifiées, les deux méthodlkséess faisant appel a des techniques
différentes.

Nous retenons les valeurs suivantes:

E;=28+03GPa pour vy =0,3

Yy =55+ 10 MPa

Hp = 334 + 25 MPa

11 <09 <25MPa pour 2<e; <55um
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La mesure de contrainte résiduelle de tension par gonfletdeemiembranes semble étre une
technique fiable. Par ailleurs, des essais déja réaliséscati® méthode ont mis en évidence
des contraintes résiduelles de tension inférieurgsNPa au sein de membranes monocouches
de silicium monocristallin [1]. Elle est donc adaptée aulnsn aux matériaux fragiles qu’aux
matériaux ductiles, aux matériaux rigides qu’aux matérsauples.

On retiendra de plus la bonne précision des résultats abfard’essai de gonflement asso-
cié a la projection de franges. La mesure de la fleche & et le grand nombre de points des
courbesP/h = f(h?) permettent de connaitre le module biaxigl,avec une faible incertitude.
La précision sur la valeur du module d’Young mesurée par goréht de membrane est donc
de +£3% pour chaque essai, en regard d’'une précisior-tlé’; obtenue avec I'essai de nano-
indentation. Notons toutefois que la précision du modu¥dhg en gonflement est fortement
liée aux incertitudes sur les dimensions de la membrane.

Les deux méthodes font cependant appel a une estimatiaiardu coefficient de Poisson.

Un plus grand nombre d’échantillons permettrait de mespeargonflement, le coefficient
de PoissoA’ et une éventuelle influence de I'épaisseur des films sur laitaatiYoung.

27. En testant, pour chaque épaisseur, des membranesscerdes membranes rectangulaires trés allongées
[90].
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Chapitre 8

Résumeé et discussion sur la premiere
partie

La premiére partie du mémoire de these est consacrée ad’éeidieffet des contraintes
résiduelles sur les films minces.

Trois voies complémentaires ont été explorées. Dans lesdas, la projection de franges
est utilisée pour mesurer le champ de déplacements harsla montre qu’elle permet de
s’adapter rapidement aux conditions expérimentales que @avisageons.

Le cas du bicouchim/substratdont le film est soumis a une contrainte de compression est
traité en premier. Les échantillons utilisés sontwafersde silicium oxydés sur une face. Nous
désirons par lI'intermédiaire de cet échantillon de fornmepde vérifier la validité des formules
de type Stoney.

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

Nous montrons expérimentalement que lorsque la contragttieop importante dans le film,
la déformée en calotte sphérique ne répond plus au critéreedjie eélastique minimale. Cette
hypothése est confirmée par une étude théorique non déeelagp

Nous montrons expérimentalement, mais sans apporterlatatipn, que lorsque le rapport
des épaisseursubstrat/filmest faible, les échantillons adoptent une forme de volteutdns
simplement deux remarques a ce sujet. Seuls les échastiélsplus minces présentent ce com-
portement et la direction ne présentant pas de courbureiégpd< 100 >.

Nous proposons cependant une premiere estimation du taxonti@inte moyen dans le film
pour les échantillons présentant de faibles déformatibeemble que les films d’oxyde soient
plus contraints sur lewafers< 110 > que sur lesvafers< 100 >. Ce résultat s’explique sans
doute par la plus faible rigidité, en moyenne, de ces desnitar contre, malgré I'anisotropie du
substrat, nous n'observons pas d’anisotropie de la cotgrgiermique.

Notons que la bonne connaissance des coefficients d’ééslic substrat, traités au troi-
sieme chapitre, permet de prendre en compte son anisotrgmianique.

Si les déformées des bicouches aux bords libres ne sont pjasit® intuitives, celles des
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membranes encastrées le sont encore moins.

En utilisant la méthode de projection de franges dans unergade mesure différente, par-
fois proche des limites de résolution, on a pu analyser desrdées dans la seconde étude. Au-
cune approche théorique n’est proposée pour quantifieni@aiote dans le film. Il y a certes un
lien entre la déformée et la contrainte thermique de corspreslans les membranes encastrées,
mais des contraintes dues au flambage des membranes sa@ukecontraintes résiduelles.

Il est simplement sous-entendu qu’on ne peut plus assueeledfilm soit en tension ou en
compression.

Cette remarqgue vient du fait gu’'une membrane monocouctecsanirainte résiduelle mais
soumise a du flambage présente a coup sOr une contrainte sienténproximité des zones
convexes et une contrainte de compression a proximité aeszmncaves, I'enveloppe intermé-
diaire étant neutre. En effet, dans cette configurationgdesraintes dues au flambage peuvent
étre comparées qualitativement aux contraintes d’'unauplagumise a une flexion sous effort
normal.

A l'opposé, un film sujet a une contrainte thermique lié & ubssat & bords libres est
en tension s'il est situé dans une zone concave et en conpresi est situé dans une zone
convexe.

Lorsque les deux phénomenes sont en présence, il y a équilébfensemble mais on ne
peut pas négliger les contraintes dues au flambage.

S'’il est par contre une forme qui ne peut subir du flambagst ben le film monocouche en
tension. Il fait I'objet de la derniere étude présentée datie partie. On accede a la valeur de la
contrainte résiduelle par I'essai de gonflement et la @igiression/flechgui en découle. Les
résultats obtenus sont confrontés avec succes a des essaisaindentation. Cette application
constitue une bonne transition vers la seconde partie duonemie these : la traction sur film
mince.

En effet, si les deux premiéres études sont un peu éloigré&semdthodes d’analyses tra-
ditionnelles utilisées en rhéologie, le dernier chapitréspnte deux méthodes classiques de
caractérisation des propriétés mécaniques. Elles soptesiment adaptées a des dimensions mi-
crometriques.

Nous avons abordé succinctement la presque nécessité mkgttea priori le coefficient de
Poisson du matériau dans ces deux méthodes. Cela n’est gasdans I'essai de traction. On
verra qu'’il est par ailleurs a la base de nombreux moyensesiigation.



117

Seconde partie

Traction sur films minces
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Chapitre 1

Pourquoi I'essai de traction?

La rhéologie est la science de I'écoulement des matériallx.cBnsiste principalement a
étudier les relations entre les contraintes et les déféomatjui naissent au sein d’'un matériau,
lorsque celui-ci est soumis a diverses sollicitations. Digncas le plus général de I'élasticité
linéaire isotropé, ces deux grandeurs sont reliées par un tenseur du quatieine :

.D (1.1)

Qi
I
Qi

avecs (Pa) :tenseur des contraintes ,

C? (Pa) : tenseur des coefficients élastiques ou tenseur diéigi
D : tenseur des taux de déformations.

On peut aussi exprimer ces relations de maniére invBrse S - ol S est le tenseur de
souplesse.

Cependant, on se trouve fréquemment dans le cas d’'un mat@iaogene et isotrope, et
seuls restent deux coefficients indépendants : le moduleutiYE et le coefficient de Poisson
v. On exprime alors les déformations en fonction des cortraipar la loi de comportement de
I'élasticité linéaire :

= 14+v_ v __ =
D=-—=0- 26l (1.2)
avecD : tenseur des taux de déformations,

v : coefficient de Poisson,

E(Pa) :module d’Young,

o (Pa) :tenseur des contraintes,

©, (Pa) : premier invariant du tenseur des contraigt®s= o,, + o, + 0..),
I : tenseur identité du second ordre.

1. Théorie linéaire de I'élasticité au voisinage de I'étatunel qui sous entend une linéarisation géométrique
par I'hypothése des petites déformations et une linéaisghysique par un développement en série de Taylor au
premier ordre des variations de déplacement.

2. Tenseur comportast coefficients don86 coefficients indépendants qui se réduiset &oefficients indé-
pendants lorsque le matériau subit des transformatiotisssuoes.
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L’essai le plus intuitif et le plus simple permettant d’afiteces deux coefficients est I'essai
detraction-compressiomniaxial. En effet,FF caractérise dans ce cas l'allongement dans 'axe
de traction eb la contraction transversale. L’essai de traction est, daitde plus répandu et
constitue la base de nombreux moyens d’investigation dogalie :

I'essai d’écrouissage ;

'essai de fluage;

— l'essai de relaxation;

— les essais de fatigue ;

— I'étude de 'endommagement;;

— I'étude de la plasticité et des phénomenes de viscosité...

Concernant le cas d’un film mince, on est confronté a un problde taille (dans les deux
sens du terme). En effet, I'épaisseur du film supprime a #éthon toute rigidité. Sa mani-
pulation est rendue délicate. Tout contact avec celui-di &oe évité ; I'emploi classique de
jauges de déformatioAgst donc impossible. La cinématique impose un positionnepafait
de I'éprouvette, sans quoi les conditions de traction pereant pas vérifiées. Ce point rend
délicat, voire impossible, la traction de matériaux fragiéxtrémement minces.

C’est pourquoi on trouve relativement peu d’exemples dissde traction sur films minces
dans la littérature. Les méthodes couramment utiliséespesurer les coefficient élastiques des
films minces sont les mesures de mode de vibration [98], lssirae par propagation d’ultrasons
[99], puis conformément au chapitre 7 de la premiére pddagegessais de nano-indentation et
les essais de gonflement de membrane. Dans le cas de ces daarsdessais et dans I'essai de
flexion de micropoutre [100], on note cependant une influemgertante des caractéristiques
géométriques des éprouvettes puis la presque nécessithdaittea priori le coefficient de
Poisson du matériau [7].

Les difficultés a mettre au point un tel banc d’essai font gu’avi.A.R.C nous ne nous
intéressons a la traction sur film mince qu’aprés avoir d¥pt les essais de gonflement et de
flexion, fort des expériences acquises ailleurs et consdaspossibilités offertes par cet essai.

La fixation de I'échantillon doit donc faire I'objet de prédtéons particuliéres. Un banc d’es-
sai a été spécialement congu pour la traction sur films miesdifférents éléments techniques
ainsi que les spécificités de la traction sur film mince foobjét du premier chapitre de cette
seconde patrtie.

La mesure des déformations sera obtenue via le calcul duglkdandéplacements dans le
plan, en surface de I'échantillon. Le second chapitre serec @onsacré a la technique em-
ployée : la « photographie numériquesfeeckle».

Enfin, les premiers résultats obtenus seront présentésaedansieme et dernier chapitre.

3. Les jauges de déformations sont des éléments résiséfagucolle & la surface des échantillons.
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Chapitre 2

L'aspect mécanique de la traction des films
minces

Apres un bref rappel des conditions idéales de tractiorxiade ce chapitre présente le mé-
canisme de traction sur film mince développé dans le cadre travail de thése. La principale
difficulté de cet essai réside dans I'amarrage de I'écHantilUne premiére expérience dans le
domaine permet de proposer deux solutions: la premiéraedapt@ aux matériaux ductiles, la
seconde est adaptée aux matériaux fragiles. Les matédsissont le cuivre électrodéposé et le
silicium monocristallin. Les choix technologiques ad@ptils ne sont pas parfaits, conduisent
néanmoins a des résultats reproductibles.

2.1 Les relationscontraintes/déformations

L’essai de traction consiste en un chargement mécaniqaétakgu'il est représenté sur la
figure 2.1. En regle générale, compte tenu de sa minceurpligptte se situe dans des condi-
tions de contraintes planes:

Osp = Ogy = 0y, = 0. (2.1)

On peut de plus considérer que le champ de déplacementslépeimdant de.
Dans ces conditions idéales de traction pure suivant ialetenseur des contraintes s’écrit :

0 0 P
Gl=| 0 0 0]ou o, == (2.2)
0 0

S

avecF; (N) : effort normal,
s (m?) : section droite.

Compte tenu de la la relation 1.2, pour un matériau homogaateope le champ de défor-
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FIG. 2.1 —Chargement de I'éprouvette de traction.

mations s’écrit :

_ €z 0 0 Eau 0 0 o
D=1 0 g, 0 | =] 0 —veg, 0 ou e, = % , (2.3)
0 0 Euxx 0 0 —VEax

avecey, . déformation suivant.

Une attention particuliére est tout de méme a prendre sidala de I'échantillon est grande
devant sa longueur — elle méme grande devant son épaisseurisgae de se situer dans le
cas des déformations planes; = 0. Cette condition modifie les relations de traction pure
contraintes/déformatiorst doit étre évitée.

2.2 Le dispositif expérimental

2.2.1 Cahier des charges

1. dimensions « maximales » de I'échantillon:
— largeurl0 mm,
— longueur utile30 mm,
— épaisseut00 um;
2. module d’Young admissible pour ces dimensiaéhs 200 GPa;
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3. contrainte de traction maximale,; = 2000 MPa;
4. vitesse de déformatidm entrel0~*s ! et10~7s L.

2.2.2 Le mécanisme de traction

Partant de ce cahier des charges, nous avons congu le nméeategraction représenté sur
la figure 2.2,

g i < CODEUR
= || = MOTEUR A COURANT
4 CONTINU
«
L
REDUCTEUR

TABLE DE DEPLACE-
MENT MANUELLE

TABLE DE DEPLACE- CAPTEUR DE FORCE

MENT AUTOMATIQUE

RAIL DE GUIDAGE
MORS SUPERIEUR

CAPTEUR DE DEPLA

CEMENT L.V.D.T EPROUVETTE

MORS INFERIEUR

FiG. 2.2 —Mécanisme de traction.

Une table de déplacement manuelle permet une mise en pospae de I'éprouvette. Le
déplacement vertical est obtenu par un ensemim&réducteur-vis a billes-table de déplace-
ment automatiqud.e motoréducteur est composé d’un moteur a courant cqrtinn réducteur

1. Ce qui correspond a un effort maximum de tractign= 2000 N pour les valeurs ci-dessus.

2. Ce qui correspond a une vitesse de tractipallant de30 - 10~"m-s~ 1 a30-1071%m- s

3. Merci a Gilbert Laithier, L.M.A.R.C, pour son aide dansiée au point et la réalisation du mécanisme de
traction.
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au1/200.000¢ de typeHarmonic Drive™, et d’un codeur. |l permet d’obtenir de tres faibles vi-
tesses de déplacemént.e pilotage du motoréducteur est asservi par une cartérétégue
équipée de son propre microprocesseur et intégrée a un-oridiwateur PC. L'asservissement
est contr6lé par une boucle « Plfgedforward» qui permet d’effectuer tout type de séquehce

Un capteur de déplacement linéaire est placé entre les noorstiacer éventuellement la
relationforce/déplacemente maniére analogique. L’effort de traction est mesuré paapteur
de force classiqgufeensS. Un rail de guidage a billes est situé entre le mors supéeigercapteur
de force pour minimiser I'influence de celui-ci.

2.2.3 Usinage et accrochage de I'échantillon

Les premiers tests que nous avons réalisés mettent en égitles précautions a prendre
lors de la réalisation et de la fixation d’éprouvettes mirf@é€4]. Les images de la figures 2.3
offrent deux exemples de problemes typiques que I'on pewdargrer dans ce domaine. Sur

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

FiG. 2.3 —Exemple de problémes rencontrés en traction sur film mince.

image 2.3(a) on remarque, grace a un jeu d’'ombres apgpg@és plis au niveau de I'accro-
chage d’'une éprouvette d’épaissé@d:m. Ces plis caractérisent une mauvaise répartition du

4. Vitesse maximalet35 um- min~—! soit2,25- 10~ %m-s 1.

5. Les accélérations sont paramétrées ; on peut imposeheioéale vitesse, un asservissement sur le déplace-
ment, un asservissement sur la force, etc...

6. Nous disposons de trois modéles de charge admissiblemake<i200 N, 500 N et 2500 N.
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serragé. L'image 2.3(b) montre, quant a elle, des ondulations aréibles aprés décharge sur
le bord libre gauche de I'éprouvette. Ces ondulations peotique ce bord a subi, lors de la
traction, un chargement plus importéigue son homologue droit. Ces problémes d’accrochage
et d’alignement sont classiques en traction de film minc@][10

Il faut en réalité distinguer chaque cas en fonction desct@ratiques du matériau a étu-
dier. Les technigues ne peuvent pas étre les mémes pour antiéoim rigide et un échantillon
souple, pour un matériau fragile et un matériau ductiler.nGtera tout de méme une procédure
commune a I'ensemble des échantillons minces : il est stalilaid’utiliser une structure « non
déformable » pour monter I'éprouvette sur le mécanismeation.

Jankowski et Tsakalakos utilisent, pour un matériau dejatieux bandes latérales qui sont
coupées apres montage [103]. Noyan et Sheikh effectuenatiéan directement sur le bicouche
[104]. Mazza et al. testent des éprouvettes peu élanceesat@riau rigide (silicium). Read
et Dally testent quatre éprouvettes en paralleles [L05awaget al. ont opté pour des bandes
latérales cassables apres montage [106].

Nous présentons pour notre part deux exemples de tractiaiesunatériaux tres différents :

— le film de cuivre, matériau trés ductile;
— le film de silicium, matériau extrémement fradile

Un exemple de matériau ductile : le cuivre

Le matériau ductile que nous choisissons est un cuivrerétigpose utilisé pour réaliser des
circuits imprimés. Il se présente sous forme de feuitfetBour limiter les dispersions sur les
dimensions latérales des éprouvettes, plusieurs fegitissplacées entre deux plaques d’acier.
Nous usinons I'ensemble par électro-érosion selon le neatila figure 2.4.

Le pincement d’'un matériau ductile entre deux mors ne poselgalifficulté. Les surfaces
doivent étre planes et le serrage uniforme. Le problemdeétans sa manipulation.

La solution que nous proposons consiste a utiliser un gatb@anmontage des mors sur le
banc d’essai. L'éprouvette étant préalablement fixée demsn®rs?, 'ensemblemors-gabarit
est mis en place sur le banc d’essai. Puis le gabarit esé.rdlous montrons le montage inter-
meédiaire sur la figure 2.5. Le mors supérieur est suspendicalement et le mors inférieur est
en liaison pivot autour de son centre de gravité. Ceci degxdter un moment de flexion dans
le plan d0 & la masse des m&tsOn verra lors de la présentation des résultats obtenuscavec
type d’éprouvette que la qualité de I'amarrage est un fadéteportant en début de traction.

7. On obtient le méme type de plis en étirant un tissu entrmbass.
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 différent@scm, 35 um et70 pm.
11. Cette étape étant la plus délicate puisqu’il est nézessatoucher I'éprouvette.
12. La masse de I'échantillon, quelques grammes, est readlig devant celle des mors, envitiit) g.
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TROU DE CENTRAGE

LUMIERE DE PASSAGE POUR
LA VIS DE SERRAGE

35mm

10mm

FIG. 2.4 —Forme de I'éprouvette de cuivre.

AXE DE ROTATION
DU MORS SUPERIEUR

MORS SUPERIEUR
BRIDE DE SERRAGE
DU MORS SUPERIEUR
VIS DE SERRAGE

DU MORS SUPERIEUR
EPROUVETTE DE CUIVRE

GABARIT DE MONTAGE

VIS DE SERRAGE

DU MORS INFERIEUR
BRIDE DE SERRAGE
DU MORS INFERIEUR
AXE DE ROTATION

. MORS INFERIEUR
DU MORS INFERIEUR

FiG. 2.5 —Montage de I'éprouvette de cuivre.
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Un exemple de matériau fragile : le silicium

Comme exemple de matériau fragile, nous choisissons um#ébbia de silicium monocris-
tallin d’orientation< 100 >. Le procédé d’'usinage est identique a celui présenté agagize
2.2.2 en page 21, utilisé pour réaliser les membranes besszO, /S,

Il'y a tout de méme deux différences:

— l'attaque chimique est effectuée sur les deux faces dearaaiperforer levafer de sili-
cium aux endroits désirés ; ceci nécessite la réalisatiolede masques complémentaires;;

— l'oxyde de silicium est intégralement supprimé par unacaté chimique au BHF.
Les éprouvettes de silicium monocristallin ont la formerésgntée sur la figure 2.6. Cing

VE DE CLIVAGE CADRE

ZONE UTILE

5mm

ZONE DE COLLAGE

FIG. 2.6 —Eprouvette de silicium solidaire de son cadre.

éprouvettes de ce type sont usinées sur un meaier (Fig. 2.7). Dans lesvafers< 100 >, les
directions cristallographique$10] et [110] présentent les mémes caractéristiques mécaniques.
Toutes les éprouvettes d'wvafer sont donc considérées identiques.

L'éprouvette est solidaire d’un cadre que I'on casserasalaréixation de I'ensemble sur le
banc d’essai. Il est donc possible de la manipuler sans lan@am

Pour cette application, il n’est plus possible de pinceprid@ivette. Nous optons pour une
fixation par collagé®.

Un matériau fragile ne supporte par ailleurs pas le moindfaut d’alignemeni'. Les mors
utilisés pour le cuivre sont liés a leur support par unediaigivot glissant. Cette liaison supprime
le degré de liberté en rotation autour de I'axe de tracticet de I'axe transversal. Elle ne
convient donc pas a I'éprouvette de silicium. Il semble imagiéd’utiliser des liaisons rotules
tout en gardant une certaine rigidité.

Notre choix s’oriente vers des roulements rigides a uneéamig billes. Leur rigidité leur
permet de servir de support a I'éprouvette et ils offrentatnangulaire suffisant pour ne pas
contrarier son positionnement. Le montage réalisé eseptésur la figure 28. L’éprouvette

13. Colle epoxy.
14. Il introduirait une flexion qui serait fatale a I'échdioim.
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[110]

VES DE CLIVAGE A
CADRE

NEI=SED

EPROUVETTE

FIG. 2.7 —Position des éprouvettes de traction surwafer < 100 >.

MORS SUPERIEUR
ROULEMENT SUPERIEUR

RONDELLE RECTIFIEE
SUPPORT SUPERIEUR

EPROUVETTE DE SILICIUM
SUPPORT INFERIEUR

VIS DE SERRAGE

FiG. 2.8 —Montage de I'éprouvette de silicium.

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

15. Merci a Denis Bitschene, L.O.P.M.D, pour son aide danédésation des différents éléments.
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sont encastrés dans la bague intérieure des roulemensscicétant montés serrés dans leur
support respectif. Tous les éléments « massifs » sont daxes dles roulements et ne devraient
donc pas influer sur la mise en place de I'éprouvette.

2.3 Bilan du chapitre 2

Un mécanisme spécialement adapté a la traction sur film nairété présenté dans ce cha-
pitre. Deux montages sont proposés pour amarrer les étbastiNous pensons traiter en pre-
mier lieu le cas des matériaux ductiles par des essais suwidhe @lectrodéposé. Puis, dans un
second temps, le cas trés sensible du silicium monocis&dt envisagé. D’'un point de vue
mécanique, les performances du banc d’essai sont prorsestedne méthode de mesure sans
contact est en outre nécessaire pour mesurer le champ deeémnts en surface de I'échan-
tillon.
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Chapitre 3

La mesure du champ de déeplacements
dans le plan

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

Parmi celles-ci, les techniques de photographispiekleoffrent le meilleur rapporsimpli-
cité de mise en ceuvre/richesse des résultas récents progres dans la technologie des diodes
lasers et des fibres optiques permettent en effet de linigppareillage optique a ces seuls
composants.

Toujours dans le souci de simplifier le banc d’essai — rapysetpie le montage de traction
est destiné & des mécaniciens — nous utilisons une camérae Qe d’effectuer un traitement
entierement numérique. Ainsi, la méthode choisie est « daggraphie numérique de speckle ».
Ce choix étant fait, il reste a développer un traitement migué satisfaisant. Le but est bien
entendu de mesurer le champ de déplacements en surfacetdgmiiéon, si possible en « temps
réelt ».

Aprés une breve présentation du phénomenspaekle nous expliquons I'effet d'un dépla-
cement local en surface de I'objet sur I'imagjeeckle Nous présentons ensuite les trois mé-
thodes de calcul que nous avons testées: le calcul par Do&blel’'Intercorrélation d’lmages
et le calcul par Régression sur la Phase. Une bonne connegsdas avantages et inconvénients
de chacune d’elles nous permet de proposer un algorithnmedeytomposé de deux étapes:

— I'Intercorrélation d’Images pour estimer le décalége pixel prés;

1. On entend ici par temps réel le fait de ne pas faire de pasealks acquisitions et d’effectuer le calcul du
champ de déplacements ayant lieu entre deux acquisitiaegssives avant I'acquisition suivante.
2. On parlera de « décalage » des images et de « déplacemehbbjeie
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— la Régression sur la Phase pour calculer le décalage aeqaréicision subpixel.

Cet algorithme fait I'objet de nombreux tests comparahiisus montrons finalement que les
aberrations du systeme optique sont a prendre en compte.

3.1 Notions essentielles sur le phénomene dpeckle

La granularité optique — appelée plus communément par eetemglaisspecklé — est
'une des premiéres caractéristiques que I'on remarquendisa en route d’'un lasér C’est
donc depuis les anné&s60, avec I'apparition des premiers lasers, que I'on s’ints&ees|’'étude
et a l'utilisation duspeckleen métrologie optique.

Lorsqu’une surface optiquement ruguetisst éclairée par une lumiére cohérente, tout I'es-
pace ou la lumiére est diffusée semble éclairé par de pédibkes lumineuses tridimension-
nelles. Lorsque I'on regarde I'objet a travers un objediiftographiqué, la dimension moyenne
des taches dépend de 'ouverture numeérique de I'objeatf G=1).

(a) grande ouverture (b) faible ouverture

FiG. 3.1 —Exemple despeckleimage.

Ces taches sont générées par interférences constructiseaybns diffusés par la surface
diffusante. En chaque point de I'espace de diffusion, cekesrs’additionnent, sur la base de
'amplitude complexe du champ, de maniére cohérente etaléaet donnent lieu au phéno-
mene despeckleLa figure 3.2(a) représente le résultat d’une telle somme lgplan complexe.

3. On dit aussi « tavelure » en francais.

4. Avec la monochromaticité.

5. Dont I'écart-type de la rugosité est strictement supéria la longueur d’onde de la lumiere, en transmission
(o> > \); alademi-longueur d’onde de la lumiére, en réflexion & \/2). Aveco, = 1,11 Ra pour une rugosité
gaussienne et ~ 830 nm pour nos expeériences.

6. De méme avec I'oeil ou avec une lentille quelconque.
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(b) histogramme d’une imagpecklenumérique

FIG. 3.2 —Effet statistique dgpeckle
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niveaux de gris

Les propriétés statistiques dpeckleont été étudiées en détail [117]. On retiendra que sa
distribution statistique est gaussienne sur la base deplifrde complexe du champ électrique,
que l'intensité obéit a une loi exponentielle négative et tpicontrastéest de 1. La figure
3.2(b) représente I'histogramme des pixels de I'imsggeckleexpérimentale de la figure 3.1(b).
On peut remarquer la dissymétrie de la courbe en faveur daedaniveaux de gris ce qui

7. On parle de contraste d’une imagpeckleC’ = o /1 olo; est I'écart-type de l'intensité , ou bien de visibilité

duspeckle



134 CHAPITRE 3. LA MESURE DU CHAMP DE DEPLACEMENTS DANS LE PLAN

était attendu compte tenu de la distribution statistiquéidiensité duspeckle Dans certaines
conditions expérimentalésil est possible de déposer de la poudre blafddtesque le contraste
du speckleou l'intensité de la lumiere diffusée ne sont pas suffisants.

Soit le repereR,(z,,y,,2), lié & I'objet. Les dimensions moyennes du grairsgeckledans
une direction normale au diffuseur sont, en propagatiar Jibn adoptant les notations de la
figure 3.3 [118][119]:

S o S 1,22:)\-d,
g = Pyg T T g, . . -
{ T Sdy? pour une surface diffusante circulaire (3.1
z

avecS; (m) : dimension moyenne du grain suivant
A(m) :longueur d’'onde,
d, (m) : distance objet,
¢, (M) : diametre de la surface diffusante;

et

S fg S— = Ado . ;
{ a 8,;,’502 Lo~ pour une surface diffusante carrée (3.2)

ou L, (m) est le coté de la surface diffusante.

Yo

/ SOURCE

SPECKLE

OBJET 5, 9 D

FIG. 3.3 —Formation duspeckleen propagation libre.

8. Pour un matériau poli-miroir par exemple.
9. Comme en projection de franges, nous pulvérisons I'édlamavec une poudre granulaire fine jouant le réle
de diffuseur.
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Comme cela a été précédemment précisé, le fait d’interaakelentille modifie lespeckle®.
On parle alors dspeckledans 'imagé?. Soit le repereR;(z;,:,2), lié a I'image. Les dimen-
sions moyennes du grain dpeckledeviennent conformément aux notations de la figure 3.4 :

¢

Ez%:8-A-(1+GT)2-F#2

(3.3)

{Swizs_yi=&j'di:1,22-A-<1+GT>-F#

avecS, (m) : dimension moyenne du grain suivant
A(m) :longueur d’onde,
d; (m) : distance image,
o1, (m) : diametre de la lentille,

Gr . grandissement transversal,
F4  :Nombre d’Ouverture.
Yo

SOURCE

FIG. 3.4 —Formation duspecklea travers une lentille.

Puisque nous nous intéressons aux déplacements dans |éapilimension moyenne sui-
vantz nous importe peu. Par contre, I'utilisation d’'une camérd>@Our enregistrer Ispeckle
impose de respecter le théoreme d’échantillonnage de Shauivantz; et y;. La dimension
moyenne dans le plan image a ainsi été définie en fonctiontdéléad’un pixel [120][121]:

S, >24-T, et S, >24-T, (3.4)

ou Ty, (m) est la taille du pixel du capteur CCD suivént

10. La diffraction introduite par la lentille intervient.
11. On dit aussi «pecklesubjectif » par opposition au peckleobjectif ».
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Les relations 3.3 gouvernant les dimensions moyennes di gpat donc trés importantes
du point de vue expérimental. Elles permettent d’ajustelin@nsion du grain en fonction du
capteur CCD. Nous donnons un exemplesdeckleémage numérisé sur la figure 3.5.

FIG. 3.5 — Specklémage échantillonné et numérise.

3.2 Influence d’'un déplacement de corps rigide sur lspeckle
image

L’évolution du speckleen fonction de la modification de I'un (ou de plusieurs) desapa
métres? intervenant dans son obtention a fait I'objet de nombreésedes [122][123][124].
Localement, une telle modification provoque un déplacerdesatgrains depeckle Concréte-
ment, un léger choc sur le support de I'échantillon provogiee des vibrations mécaniques,
un « bougé » de I'imagepecklesans changement appréciable de forme. De méme un saut de
mode* de la diode laser provoque une modification globale de hisité duspecklemais sa
forme reste identique (on dit corrélée). Plusieurs teamsgle métrologispeckleautilisent cette
propriété pour mesurer les variations de I'un des paramgrest].

Concernant I'essai de traction, seule I'influence d’'uneod@ation dans le plan nous inté-
resse directement. Le calcul des déformations dans le pléinlgjet passe par la mesure de son
champ de déplacements en surface. L'image visualiséews¢eien:, x n, sous-images pour
lesquelles nous cherchons a estimer le décalage du ceatoaldul du déplacement de chaque
zone de I'objet est identique au calcul d’un déplacemenbdesxigide. Nous présentons donc
uniquement la relation entre le déplacement dans le planrésce de I'objet et le décalage du
specklamage. L'objet se situe dans le plan de mise au point du systgtique utilisé.

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

13. Variation de longueur d’onde de I'ordre du nanometre.

14. Nous émettons I'hypothése que la déformation d’ensenibla surface de I'échantillon de traction engendre
dans chaque sous-image un décalagspickle
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Soit un Qoint]\/[ lié a la surface de I'objet (Fig. 3.4). Le vecteur décalagesda plan objet
duspeckleQ,(M), est lié au vecteur déplacement de I'objéf( M), par la relation suivante :

QO(M): w%:umo—%.uz

wyo:uy _d_o.uz

(3.5)

o

avecﬁo(M )(m) :vecteur décalage dipeckleen M dansR,,

wy, (M) : décalage dspecklesuivantk dansR,,
ug, (M) : déplacement de I'objet suivahtdansRk,,
z, (M),y, (M) : position deM dansRk,,

d, (m) : distance objet-lentille suivant

Dans le cas de I'essai de traction, la composantest nulle®®. On aboutit simplement a
I'égalité, en chaque point, du déplacement de I'objet et@platement dspeckle®:

= Wy, = Gy,

Qi(zi,y:) = wy, = Gr.uy, Y

avec@-(:c,-,yi) (m) : vecteur décalage dipeckledansR;,
wg, (M) : décalage dspecklesuivantk dansR;,
Gr : grandissement transversal du systeme optique.

Nous noterons implicitement par la suite le repere im&e;,y,z), afin d’alléger les nota-
tions. Le decalage dspecklemage sera ainsi noté ou (w,,w, ). Conformément aux habitudes
en traitement d'image, I'axe est I'axe « horizontal », et 'axg est 'axe « vertical ».

3.3 Mesure du décalage entre deux imagepeckle

Ce chapitre présente I'un des points les plus importantsaait. On vient de voir que le
calcul des déformations nécessite I'évaluation du changgg&acements en surface de I'échan-
tillon. Les deux points faibles d’'une mesure « entierememérique » du champ de déplace-
ments sont:

— le stockage des images au cours de I'édsai

— la résolution spatiale limitée par la taille des pixels cagsteurs CCD actuel&

15. On verra toutefois, au chapitre 4, un champ de dépladsmdans le plan calculé lors du début de la traction
d’une éprouvette. A ce stade, celle-ci n’est pas encoraigride mouvement dspeckleest principalement di a la
composante.. Les vecteurs déplacement calculés sur la base de la reBaficsont alors erronés.

16. Au Grandissement Transversal et aux aberrations dérsgsbptique pres.

17. La taille des images est dé/legaoctets (pratiquement incompressible puisqu’il $’dfinages aléatoires) ;

il faudrait donc pour réaliser un essai de durée importaméecapacité de stockage considérable.

18. La limite atteinte actuellement est@l& x 6,8 um? ; la résolution allant jusqu’a zm pour les films photogra-

phiques et jusqu’@0 nm pour les plaques holographiques.



138 CHAPITRE 3. LA MESURE DU CHAMP DE DEPLACEMENTS DANS LE PLAN

Bien que ces limites technologiques seront prochainenmantthies, il est souhaitable de
développer une méthode de calcul offrant d’'une part unagio&cmportante pour une taille de
pixel donnée et d’autre part un temps de calcul suffisamnaglplief pour réaliser un calcul du
champ de déplacements en temps réel.

3.3.1 Meéthode de Double Transformée de Fourier Discrete

Les premiéres techniques de métrologpecklepar photographie dspeckleconsistaient &
enregistrer sur un specklegramifdeux états (ou plus) de I'objet dont on cherchait & mesurer
la différence de position [109]. La technique de filtragenppar point consiste a éclairer le spe-
cklegramme aprés développement par un faisceau laser dtnaie distancel, grande devant
le diamétre du faisceau, on obtient des franges de Youngtéaisant le déplacement local a
savoir que:

— l'orientation des franges est perpendiculaire a la divadu déplacement;

— linterfrange est inversement proportionnelle a I'aryde du déplacement [110].

On peut caractériser le déplacement objet soit a partir ddraages [125][126], soit en étu-
diant leur spectre [127]. C’est cette derniere démarchd’gneéalise numériquement dans la
méthode dite de Double Transformée de Fourier Disé?§1e8].

Soit f(z,y) la somme des intensitéseti, des images référence et tém#in

f<x7y> = ir('rvy) + it('rvy) (37)

UG (2,y) = i (T — wy,y — wy).

Deés cette étape, il peut étre intéressant de cestyér:,y) pour éliminer le fond continu qui
se traduit par la présence d’un spot central dans les fratgy¥sung.

Le spectre de cette somme est:

Fva,vy) = TFD{f(zy)}
~ TFD{i(z,y)} + TFD{i,(x —w,,y —wy)} (3.8)

ouv, (m~1) est la fréquence spatiale suivant
Compte tenu de la propriété de translation de la Transfodedeurier (83.3.4) :

szz+w?/UiU)

F(vpw,) ~ TFD{i(zy)}-(1+exp 7T RT3y

2-TFD{i.(x,y)} - exp_jw(wfg\v’:“rw%:y) ccos (7 [ Lfe 4 Dvy (3.9)
N, N,

12

19. Plaque holographique ou film photographique sur lequelmegistre les figures dpeckle

20. On note la Transformée de Fourier Discrete TFD mais disert plutot les algorithmes de Transformée de
Fourier Rapide (TFR ou FFT potrast Fourier Transformen anglais) Bidimensionnelle en ne travaillant qu’avec
des images de taill&/, x N, pixels’ oU N, = 2" etN, =2".

21. Lors du calcul par imagerie de I'évolution qu’a subi unedkentre deux états, nous appellerons I'image
correspondant au premier état, « 'image référence » eajiecorrespondant au second état, « I'image témoin ».

22. Une fonction centrée est une fonction a valeur moyenhe.nu
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ou N, est le nombre de pixels d’'une image suivant

On en déduit le module d&(v,,v,)
(5 R)

puis en décomposant le second terme en séries de Fourienégbgeant les harmoniques de
hautes fréquences, on aboutit a I'équation du halo de feange

|F (Vo) | = 2|1 (V1) - , (3.10)

4 xrvxT
| F(vg,vy)| = ;|IT(VI,Vy)\ : (1 +V - cos (27T (wNV + w]ifuy))) (3.11)
z y

avec|F(v,,v,)| (u.a) : module du halo de franges,
I,(vs,vy) (u.@) : spectre de l'intensité de I'image référence,

V (s.u) : facteur de visibilité des frangé%

wy (M) : décalage entre I'image référence et 'image témoinasiik,
v (M1 : fréguence spatiale suivaht

N, (pixel) : nombre de pixels dans I'image suivént

Les franges modulant le halo sont la famille de droites cédign S+ “’]‘;’,—Z” =N -fou
N est le numéro de la frange £f’interfrange. L'orientation des franges est perpendiae!

a la direction du déplacement. L'interfrange ést 1/(). La faible résolution des capteurs

CCD rend la mesure de l'orientation et de I'interfrange ciike a partir d’'une étude entierement
numerique. Un exemple de franges obtenues a partir de deex@érimentales est représenté
sur la figure 3.6 (le spot central est filtré de la maniere inélegsuite a I'équation 3.7).

La mesure du vecteur décalage d’'imagpeckiepar traitement directe des franges se fait
ordinairement par balayage suivanet y a partir d’'un specklegramme [129][130][131]. Bien
gue sa résolution soit optimale, cette technique rend isiplasle calcul en temps réel. Dans le
cadre d’'une méthode numérique, on préfére étudier le speathalo de frangés:

Fneny) = TED{[F(vepy)[}

4 g Ny_l W, w,, U, 27 ( Yz Yyny
- T Z Z |I7”(Va:>’/y)| (1 + V cos (27T ( ]if; + %))) eXp_] TR dv,dv,

vz =0 vy=0 Y

2

]:(77:1:7771/) = = (Ir(nxvny) +VI.(n, — Wy Tly — Wy) + VI, (1. + Wy, My + Wy)) (3.12)

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

23. Le facteur de visibilité des franges est définigae (Lnae — Lmin)/(Imaz + Imin)-
24. En effectuant une comparaison entre plusieurs algoeshde calcul, Huntley conclut par ailleurs que la
méthode la plus précise est celle de Transformée de Fouden@nsionnelle [132].
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FIG. 3.6 —Franges de Young obtenues numériqguement.

i (M) : fréquence spatiale suivahtdans le second domaine spectral,
Z.(n+,ny) (u.a) : Transformée de Fourier dgv,,v, ),

VvV (m) : facteur de visibilité des franges,

wy (M) : décalage entre I'image référence et 'image témoinastic.

Le spectre du halo de franges est constitué d’un pic de Didacf@quence nulle), =
0,n, = 0 et de deux pics de Dirac secondaires symétriguasx fréquences, = w,,n, = w, et
n. = —wy,n, = —wy, (Fig. 3.7(a)). Ces pics sont convolués @afn,,n,). Cet élément constitue
un bruit?® d’enveloppe gaussienne qui tend a biaiser légérement lespies symétriques vers
le centre [127]. A cette erreur prés sur laquelle nous reliams, I'écart entre la fréquence nulle
et la position de I'un des pics symétriques correspond aaldge recherché (en direction et en
norme). On remarque d’ores et déja I'indétermination qaargens du déplacement.

La présence du pic central empéche la mesure d’'un faibldatfgeaOptiquement, la limite
inférieure correspond a la taille moyenne du grairsplecklé’. Ceci est équivalent a la largeur
L; & mi-hauteur du pic; les pics secondaires ayant une largeiant de2.; pour une mau-
vaise visibilité aL; lorsque la visibilité des franges est de 1. Numériquemena, gartir de
mesures expérimentales, nous avons estimé la limitpigels en deca de laquelle le résultat
apres interpolation (voir 83.3.3) est fortement biaisélp@hevauchement des pics.

25. Le pic central correspond a la fonction d’autocorréfatie I'image référence et les pics symétriques a la
fonction d’intercorrélation entre I'image référence énlage témoin (voir le 83.3.2).

26. La Transformée de Fourier d’une figusmecklesst une figurespeckle

27. Optiquement toujours, on observe aussi une limite damekure des grands déplacement due a la décorréla-
tion du speckle. Des techniques ont cependant été élalbjpoéesutrepasser 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 evélEppe gaussienne [135], par
exemple en retranchaét- I,(v,,v,) al'équation 3.11 du halo de franges [120]. Il suffit, pour
estimer ce terme, d’effectuer une moyenne de plusieurs lu@diffraction des imagespeckle
La figure 3.7(b) représente aprés ce traitement le mémeatgcgle la figure 3.7(a). La limite
de mesure du déplacement est dans ce cas réduite a la tayjlenmeodu grain depecklesoit
environ2,5 pixels.

Il faut noter trois points importants qui altérent la visité des franges et qui diminuent donc
le rapport signal sur bruit des pics et, du méme coup, lagidtde la mesure [127]:

— la décorrélation naturelle des imaggeeckleproportionnelle au déplacement;;
— « leffet de fuite?® » de 'image témoin sur 'image référence ;

— ladéformation de I'objet donc des imaggecklgdans le cas d’'une éprouvette de traction

par exemple).

A ce stade, on obtient une valeur au pixel gfedl est donc nécessaire d’effectuer une
interpolation numérique au voisinage d’'un pic secondaoer mméliorer la résolution de la
mesure. Cette interpolation fera I'objet du paragraphe33.3

Suite a une étude théorique, Kim a déterminé une erreumsgsitfue /2, sur la position des
pics secondaires [127]. Cette erreur est proportionnalleanbre de grains et a leur dimension

moyenne .
2 1/4
59:7*-5(% <7+4<1W27 ))) (3.13)

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

28. Walk-off effecen anglais : influence des grainssjgecklequi, durant le déplacement, pénétrent dans I'image
témoin et de ceux qui, simultanément, sortent de 'imagéregice.
29. Environ10 x 10 um? sur I'objet pour le grandissement expérimental utilisé.
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S (m) :largeur a mi-hauteur du pic central,
N : nombre de grains dans I'imagfe
¥ : degré de similarité entre les deux images; [0,1].

Le premier terme de cette relation prend en compte I'sffieckel@u halo de diffraction. Le
second terme représente la similarité entre les deux imaffes de fuite, déformation, décor-
rélation...). Le pic est détectable tant que> 2/+/N — 3. La non similarité est prépondérante
dans I'erreur commise lorsque< 0,6 ; au dela, c’est I'effespeckelé@u halo de diffraction qui
constitue la plus grande source d’erreur. La relation 3stdasée sur un signal analogique et
n'a de sens en numérique que si la résolution est inférietfe A faut toutefois en retenir deux
enseignements pour la suite :

— l'erreur est inversement proportionnelle au nombre degmans I'image ;
— l'erreur est inversement proportionnelle au degré delaiité entre les deux images.

Le premier alinéa permet de tirer deux conclusions prasiggeur que le nombre de grains
dans l'image soit maximal, il faut minimiser la dimensionyeane du grain d’une part et tra-
vailler avec des images de taille importante d’autre pagtsécond alinéa conduit aussi a deux
conclusions. Le degré de similarité, bien que difficile anest, doit se rapprocher de l'unité. Il
faut donc limiter I'effet de fuite et la décorrélation. litfaalors travailler sur de petits déplace-
ments d’une part, et utiliser des images de petite taille potiter les déformations des images
d’autre part.

Pour I'essai de traction, la taille des images a utilisea lwnc I'objet d’'un compromis entre
la résolution et le temps de calcul.

La gamme de mesure de cette premiere méthode découle de &isaton. Nous avons
vu que le plus faible décalage mesurable sans biais esticbar®;5 pixels®l. Selon Kim, la
limite absolue se situe a la dimension moyenne du grain [12&]résultat est confirmé par
Chen et Chiang qui effectuent un déplacement de corps rystématique équivalenBpixels
dans I'image pour mesurer des petits déplacements [12@riErRentalement, on peut aussi
contourner ce probléme en saisissant les sous-imagesnééet témoin en des lieux différents
sur le capteur CCD. Mais ces techniques augmentent I'edfétite et affectent en conséquence
la précision.

Les plus grands décalages mesurables sont théoriquemeént/de- 3) pixels ouN a été
défini comme la taille d’'une image. Mais I'effet de fuite nermpet pas d’envisager une résolution
intéressante pour des décalages grands devant la tailimdgss.

On verra dans le paragraphe 3.4 que les résultats médidotesug dans la mesure des
faibles déplacements nous feront écarter la méthode del®dtamsformée de Fourier. Elle est
cependant utilisée pour faire des calculs de vitesse dackplent unidirectionnelle en temps
réel puisque intégralement réalisable par voie opti§{E36].

30. Au sens statistique du terme.

31. Un écart entre les deux pics est nécessaire a I'intdipola

32. Lespeckleest enregistré avec des SLEfatial Light Modulatoy, les Transformées de Fourier sont réalisées
optiqguement et le pic est détecté au pixel pres sur un cajéaire ; la mesure de petits déplacements est évitée
en asservissant la fréquence d’acquisition des imagesigetse de déplacement mesurée.
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3.3.2 Calcul par Intercorrélation

La corrélation a été tres utilisée en photographie numéripispeckleet fait sans cesse
I'objet d’améliorations [137] [138]. On a entrevu que lesppsymétriques dans la méthode de
Double Transformée de Fourier sont des pics d’intercaroflal’intérét de la technique d’In-
tercorrélation est de travailler sur un seul pic pour réselglprobleme des faibles décalages.

La fonction de corrélatiod’;;(7) d’'une fonctionf(¢) centrée est définie par:

1 T
Cystr) = Jim 7 [ @)=y (3.14)

ou f* est la fonction conjuguée dé

Cette fonction est paire et présente un pic d’autocorsfiagnT = (0. Ceci est tout a fait
applicable, spatialement, en deux dimensions avec deesspgckle La largeur a mi-hauteur
du pic d’autocorrélation d’'une imagpeckle- tel que le pic de la figure 3.8(a) — correspond a
la taille moyenneS, et S, du grain dans le plan image définie par les relations 3.3.

55 55

i e
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(a) pic d’autocorrélation (b) pic d’intercorrélation
FIG. 3.8 —Pics de corrélation.

Le processus de corrélation temporelle consiste a faisseayli 'une sur I'autre deux fonc-
tions finiesf(t) et g(t) et a faire la somme des produits a chaque incrément. La @ndtin-
tercorrélationC's,(7) d’'une fonctionf(¢) et d’une fonctiory(t¢) centrées est définie par :

T
() = %1310% /O £ — 7)dt. (3.15)

Si les deux fonctions sont identiques mais décalées, lennmsoprésente un pic la ou le glisse-
ment compense le décalage initial (Fig. 3.8(b)). On pegianesurer ce décalage en cherchant
la position du pic par rapport au centre.

Numériquement, le calcul de corrélation décrit demandeidmap d’opérations (voir Tab.
3.1 p. 153). La somme est représentée dans une matriceld€2ail. + 1) x (2N, + 1). On peut
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cependant obtenir un temps de calcul comparable a celui peefaiére méthode en estimant
cette corrélation par TFD. En effet, la convolution de deigraux®, en temps ou en fréquence,
se transforme en un produit simple dans le domaine inverse:

Cyy(r) = TED {TFD(f (1)) x TFD*(g(t))} (3.16)

ou le symbolex signifie le produit terme a terme.
Le développement du calcul ressemble & celui de la méth@dégente. Soit’; ;, (z,y) la
fonction d’intercorrélation entre les intensités des ieggeférence et témoin :

Cii(zy) = TFD Y{TFD{i,(2,y)} xTFD*{i,(x — wyy — w,)}}
— TFDYTFD{i.(x,y)} x TFD*{i,(a,y)} - exp’ 7T+

Ny )}
Nz—1Ny—1
27 “’z”“"”—i— e jom (YT 4 MY
= E g (Vo)) X I (Vay1y)) - exp’ ( Ny )-exp] R+ ) dv,du,

ve=0 vy=0

Nz—l Nz/_l

sz Z Z g V:c,’/y) engzﬂ(uzuwz) uu(ij/\rZwu) dl/xdl/y 'H(:C + oy +wy)
vp=0 1y=0
(3.17)
avecg(v,,v,) (u.a) : fonction réelle et paire,

v (M=1) : fréquence spatiale suivaht

wy (M) : décalage entre I'image référence et I'image témoinastit,

N, (pixel) : nombre de pixels dans I'image suivant
Le pic est représenté dans une matiéex N, pixels’ enz = —w, et eny = —w,. Son

écart par rapport au centre correspond en direction et enenau décalage image recherché. La
figure 3.8(b) représente le pic d’intercorrélation obteaurde décalage précédemment utilisé.
De facon identique a la méthode de Double TFD, on trouve dahgliographie des résul-
tats tres intéressants concernant les performances ter€amrélation. Sjodahl et Benckert ont
estimé, a partir de simulations numériques, I'erre@ommise sur le décalage, par la relation
suivante [139]:
0,66 - .S
N - ~2

avece (m) : erreur commise sur le décalage,

S (m) : largeur a mi-hauteur du pic central,

N : nombre de grains dans I'imagfe

¥ : degré de similarité entre les deux images; [0,1].
On en tire des conclusions identiques a celles de la méthédégente. La dimension moyenne
du grain est fixée par larelation 3.4 et la taille des imagesa@snise & un compromis. Sjodhal a

(3.18)

e =

33. Une convolution ne differe d’une corrélation que paouebtement de I'un des signaux.
34. Au sens statistique du terme.
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confirmé ces résultats par une étude plus récente en adbgtiatke théorique de Kim présentée
a la page 141 au calcul par intercorrélation numeérique.rithd que l'utilisation d’'unspeckle
en lumiére blanche offre des résultats plus précis qepéekidaser® [140].

Chen et Chiang ont aussi calculé la précision théorigyelans le cas d’'un déplacement de

corps rigide [121]:
-1
d =R ( 2 1) (3.19)

avecd, (m) : précision théorique en déplacement de corps rigide,
R (m) :résolution de I'interpolation,
T (m) : taille du pixel suivant la direction considérée,

A(m) :longueur d'onde,

F,  :Nombre d’'Ouverture.

En combinant cette relation et la relation 3.3 qui définit ilmehsion moyenne du grain,
on s’apercoit que le seul moyen d’améliorer la précisionempectant la relation 3.4 consiste
a ouvrir le diaphragme et a augmenter le grandissement dénsgoptique. On conclut sans
surprise que la précision sur le décalage est liée au gserdent choisi.

Le calcul par Intercorrélation est tres robuste, puiscuifit d’'un motif présent dans les
deux images pour obtenir un pic. La visibilité du pic est sm&amaux mémes conditions que
pour la premiére méthode.

Le décalage maximal est — comme pour le calcul par Doublestoamée de Fourier — de
(N/2 — 3) pixels. Le déplacement minimal n’est pas limité puisquyla qu’un pic. Il estlié a
I'étape que I'on aborde maintenant: l'interpolation.

3.3.3 Le calcul subpixel par interpolation sur un pic

Les deux méthodes que nous venons de présenter aboutissemtvaleur du décalage au
pixel pres. Le fait d’avoir respecté le théoreme de Shanntorige I'interpolation sur le pic pour
se rapprocher du signal analogique. La résolution et lagiofcdépendent donc directement de
cette interpolation. Divers types d’interpolation sorégentés dans la littérature. Certaines sont
de simples lissages en une dimension pour un calcul de atoréen temps réel [141]. D’autres
sont plus élaborées, comme le lissage « biparabolique 3}.[l4Rs avons, pour notre part, teste
sans grand succes une interpolatidn par fonction polynémiale [101].

Une informatiora priori est cependant utilisable pour choisir une interpolatiarveaable.
D’une part, le module de la Transformée de Fourier d’'unetfonsinusoidale — ou cosinusoi-
dale — infinie est un pic de Dirac, d’autre part, la représ@anapectrale d’une fonction porte
est un sinus cardin#l. Ainsi, du fait de I'échantillonnage sur une dimension fités pics dont
on cherche le sommet par interpolation sont, dans la réalidéulés par des sinus cardindlx

35. Lorsque la pulvérisation de la granularité est de bouraditg.
36. Le sinus cardinal est défini ainsiinc(t) = sin(wt)/(wt).
37. Aussi bien en Intercorrélation qu’en Double TFD.
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C’est pourquoi on trouve réguliérement dans la bibliogi@ajmterpolation suivanté®:

Z Z Ciiy (M T, T) Sm[(%fi;lm;?)]s [?(y "yl (3.20)

T ™
s z my T
me=—K my=—K T T Y )

avecC; ;, :pic d'intercorrélation dans le cas du calcul par Interélation,
pic secondaire dans le cas du calcul par Double TFD;
T (m) : période d’échantillonnage du pic.

Cette interpolation peut étre réalisée plus simplementagsachnique deéro padding®.
L’interpolation est effectuée autour du pic, généralenearlusieurs étapes de maniére a affiner
la position du pic. Le sommet du pic devient rapidement glatrate la résolution. Il est courant
de trouver dans la littérature une résolution atteigfaiot!.

L’inconvénient de I'étape d’interpolation réside dansdenps de calcul (voir Tab. 3.1 p.
153). Celui-ci dépend de la technique et du degré d’intextpai utilisé. Ainsi pour obtenir une
résolution del’/64 par zéro padding, I'interpolation prend 50% du temps deutala décalage.
C’est cette étape que nous cherchons a éviter en nous ori#rta une méthode de Régression
sur la Phase.

3.3.4 Calcul par Régression sur la Phase

La Régression sur la Phase est par essence méme une méthowsute subpixel, elle
consiste en effet a calculer une pente donc un nombre freloLa figure 3.9 extraite d’'un
livre de traitement du signal [143] exprime le principe dicahde fagon simplé’. Lorsqu’un
signal subit un changement d’origine, le module de sa Toanmsfe de Fourier est inchangeé
tandis que sa phase subit une rotation. Cette propriétédunte par la relation :

f(t) <5
est valable pour des signaux finis quelconques. Nous avaikedis largement utilisé cette
relation pour expliquer I'origine des pics dans les deuxiroéés décrites précédemment.

Un algorithme de Régression sur la Phase ayant pour basaelettion a été développé par
Lantz pour calculer le centre de symétrie, suivant une tilmecd’un signal quasi-symétrique
[144]. Il en prévoit 'extension au calcul d’'un décalage parel. Cet algorithme a été adapté au
traitement d'images pour suivre la position d’un rotor, sléaplan perpendiculaire a son axe,
durant une phase de démarrage ocmdesh[145]. Les bons résultats obtenus comparativement
au calcul par Intercorrélation — particulierement pour détp décalages du centre du rotor —
nous ont poussés a explorer cette voie pour mesurer le déodlimmagespecklé’. L’idée de
calculer le déplacement dans le plan par la rotation du ptaphdise a par ailleurs été adoptée

F(v) entraine f(t—a) AN F(v) - exp 2™ | (3.21)

38. Ou une interpolation équivalente.

39. Suréchantillonnage du pic par ajout de zéros dans lgadriees hautes de son spectre.
40.p(v) eto(v) sont respectivement le module et la phasée).

41. Merci a Eric Lantz pour cette idée simple et éclairée,lai@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 appkguéin pic de corrélation, issu
de la TFD d’'une image de franges de Young échantillonnéeuceanstitue en soi une perte
d’'information et limite I'étendue de mesure du déplacement

Soienti,.(z,y) I'intensité de 'image référence &t x,y) I'intensité de I'image témoin décalée
spatialement. On peut relier celles-ci par la relation auiig :

ir('rvy) =A- Zt(x — WY — wy) + b(l’,y) (322)

aveci,(x,y) (W - m~2): intensité de I'image référence,
i¢(z,y) (W - m~2) :intensité de 'image témoin,
A : facteur d’atténuation,
b(z,y) (W - m=2) : bruit additif*2.

On peut calculerd, w, etw, en minimisant I'énergie du bruig, = S-S b(zy) |2,

=0 y=0
Grace a la relation de Parseval, minimiggrevient a minimiseEi\jf:‘o1 Zy:‘ol | B(v,v,)|* ou

B(v,,v,) estla TFD dé(z,y). On cherche alors a exprimé&(v,,v, ).

Soient les Transformées de Fourierigder,y) eti;(x,y):

{ T (Vasty) = pr(va,ry) - exp?@r o)

It(%#y) = pt(Vz7Vy) . expjd’t(’/zﬂ/y) ’

(3.23)

42. Comprenant la décorrélation entre les images, I'efidtide et la déformation.
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Selon 3.21 et 3.22:

. [P %
—](27r(“’1“"f,:z +%)—k27r)

I (vy,vy) = A Li(vy,1) - exp +B(v;,vy) (3.24)

ou le termek27 permet de prendre en compte le fait que la différence desephiel, et I;
forme un plan replié dans l'intervalle-r,r].
Les relations 3.23 et 3.24 amenent :

—j(2m(2FE+ L%uy )—k2m)

B(V:vuyy) = pr(Vx7Vy> ’ eijd)T(Vz’Vy) -A- pt(Vx7Vy> ) eij(ﬁt(ymyy) 1 eXp * Y
(3.25)

Les propriétés de symétrie du spectre d’'une image réellegédt le temps de calcul d'un
facteur2. On peut en effet substituer & la double sommation|@#s,.v,)[> une sommation
simple sur la moitié des éléments spectraux. On verra phdsgize ce procédé est bénéfique
pour calculer les composantes du décalagetw, de maniere itérative.

Le terme & minimiser devient dorEf;O |Bp|? ou P = N(N — 1)/2. Lesp sont ordonnés
de maniére a ce que, dans le domaine spectral, la fréquegoeate avep :

\/pr+12 + Uy 2 > \/pr2 +v,,2. (3.26)

La figure 3.10 donne une représentation de I'ordregéa partie grisée est inutile du fait de
la symétrie centrale. Par la suite, nous noterons natuarehéles éléments qui sont fonction du
spectre avec l'indice.

De I'équation 3.25, on peut exprimeiz , I'énergie deB,

P

Ep, =Y

p=0

ou A¢p - ¢tp - ¢rp-
Or, en considérant le bruit, dans 3.22, faible face au sjgmad :

2

j(Aqbp—Qﬂ(%ﬁ-%)-i—kQﬂ)]

(pt, = A~ pr,) - exp’®r +A - p,, - exp?®r - [1 — exp

Welp — Wyl
A, — 27 < V. + ]yvyy> +k2m <« 1 (3.27)
s exp BO IR (A% e (% + %) + kzw) (3.28)
x Y

d’ou I'on tire finalement ;
P

Ep, ~ Z{ }expjd’”’

p=0

P 2
WelVyp Wy V.

—E+ & (3.29)

2
X

P = Apy — A py - (A@, —on (“’“"’”“” + wy'/y) v k27r)
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FIG. 3.10 —Matrice de classement de I'ordre spectyal

Cette somme de deux termes positifs peut étre minimisée mimisant chacun des termes,
il suffit pour cela d’annuler les dérivées partielles selon, etw,,.

Le premier terme permet d’exprimer le facteur d’atténuaia

P
o0& P Z Pro " Pty
=0
&i :—2;(prp'9tp_“4'ptp2) =0 = A:pPi : (3.30)
i >,
p=0

Le second terme peut étre dérive suivanetw, :

P g2, 2
A?v,
252 = —47?2 Nptp (A¢p — 27 (w;;/w + w]zfl/y) + k27r) =0
wx x x
- ro s Y (3.31)
2 Vy Py Wely Wyl
— =4 L1 Ag, —2 vy k2w ) =0
Ow, sz:% Ny ( % W<Nx i Ny)+ ﬂ)
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On aboutit au systéme d’équations suivant:

Z Vzpt Ag, + Z k27r1/$ptp + Z I/;Bl/yptpwy
Wy = P
Z =i
N
(3.32)
Z Vypt Agp + Z k27”/ypt + Z V:c’/yptpwx
o —
—p
g Ny tp y
avecwy, (m) : décalage entre I'image référence et I'image témoinamtit,

v, (m™1) :fréquence spatiale suivahj

p, (U.@)  :module du spectre de I'image témoin,

Ag, (rad) : différence des phases entre les images référenémeirt,
k : entier permettant le déroulement la phase,

Ny (pixel) : nombre de pixels dans 'image suivant

Ce systéme peut étre résolu pour peu que I'on connaissetidrie des entiers. Ces en-
tiers représentent le nombre de repliements de la phasemeépent d’éviter un saut de phase
supérieur 27 entre deux points voisins.

On peut calculew, etw, par récurrence de la fréquence la plus basse vers la fréguenc
la plus haute. Le& sont obtenus en assurant l'inégalité 3.27. Le calcul cge/eapidement
vers un résultat stable et il n'est jamais nécessaire defée I'itération sur tout le spectre.
On retrouve ces résultats expérimentalement sur la figdedl, apres convergence, la valeur
oscille suivant le niveau de bruit. Le traitement reviera@gment a calculer les pentes d’un plan
des différences de phases par moindres carrés en tenantecoespsauts de phase. L’évolution
desk, relative au résultat de la figure 3.11, est représentéasigure 3.12.

Un probléme apparait lorsque le décalage est trop impoftairt 83.4.3). La figure 3.13
représente I'évolution de en cas d’échec. En comparant cette évolution a celle de leefigu
3.12, on se rend compte que le coefficient de correction deepdst divergent. |l s’adapte a une
mauvaise pente calculée initialement. Le résultat comveeams ce cas vers une pente fausse.

Un artefact, habituel en traitement numérique du signaldésa la définition de la TFD.
Les images sont considérées dans I'espace direct comnualiggres. |l existe ainsi plusieurs
valeurs vers lesquelles I'algorithme peut converger, ureue de/N /2 peut donc avoir lieu sur
les décalages calculés. A linstar des deux premiéres igaeds, on limitera donc le décalage
calculable &V/2 pour lever 'ambiguité.

Nous ne détaillerons pas plus I'algorithme mais on peut aea Oriat et Lantz pour de
plus amples informations [145]. Concernant la précisianpeut a priori supposer que des dé-
placements faibles offriront de meilleurs résultats quediplacements importants. En effet, la
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FIG. 3.11 —Convergence du décalage.
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FIG. 3.12 —Evolution normale dek.

corrélation entre les deux images, qui conditionne la rabtance entre la phase de leur TFD
respective, est maximale lorsque le déplacement est nuis Nbtenons en effet une précision
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0 50 100 150 200 250 300 350 400
degré d'itération p

FiIG. 3.13 —Evolution de en cas d’échec.

infinie pour des images classiqd&sion bruitées ayant subit une translation sans déformation.
Dans le cas d’'imagespecklassues d’'un essai de traction, elle doit étre déterminéérarpn-
talement. La résolution n’estpriori pas limitée.

3.4 Comparaison des differentes méthodes

Afin de choisir un algorithme adapté a nos besoins, il estss&ie de comparer expérimen-
talement les performances de chaque méthode — pour diféréilles 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 matérielnmditique utilisé. Pour une confi-
guration donnée, il est malgré tout représentatif du nordlopérations effectuées par chaque
meéthode. Il sera toujours fonction de la taille des imageslaun traite.

Nous avons brievement indiqué au paragraphe 3.3.2 qu’enlad corrélation dans le do-
maine spatial est trés coltetixNous présentons donc, tout d’abord, les différences dpgem
de calcul d’'une corrélation d’images dans le domaine satfiig. 3.14) et dans le domaine

43. Ne posant pas de probléme d’échantillonnage.
44. En traitement du signal, le terme « colteux » signifie : irg@nd en temps de calcul ».
45. Par fonction de corrélation.
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spectraf®. Cette comparaison est sans ambiguité.

1200

.

- - + - -corrélation spatiale

1000 -+ S
—m— corrélation spectrale

800 +

codt (u.a)
B [e2]
8 8

N

o

o
|

e
I L . | ; —l
0 10 20 30 40 50 60 70

o

taille des images (pixel)

FiGc. 3.14 —Co0(t d’'un calcul de corrélation.

L’Intercorrélation par TFR demande le méme nombre d’ojp@matque la méthode de Double
TFD et l'interpolation sur le pic devient I'élément primaatipour ces méthodes. Nous propo-
sons, sur la figure 3.15, une comparaison entre la méthodeegeession et les deux autres
méthodes associées soit a une interpolat&no paddingl’ordre 32 ou 64, soit & une interpola-
tion pas par pas (83.3.3). Une interpolation pas par pasiadtopic est extrémement rapide. On
verra, dans les paragraphes suivant, que ceci se fait aexsléle la précision. L'interpolation
zéro paddingest par contre relativement lente et, a précision égalst pas compétitive avec la
meéthode de Régression.

Nous reportons les temps de calculs, en unité arbitraitenols par chaque méthode dans le
tableau 3.1’

TAB. 3.1 —Codt 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 D76

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 diglogiatlab™.
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= — - — interpolation d’ordre32
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________ -y
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100 | .o
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taille des images (pixel)

Fic. 3.15 —Co(t des différentes méthodes de calcul.

3.4.2 Energie du bruit résiduel

Pour un décalage connu, I'erreur commise est le premiererjtour évaluer la précision.
Mais pour un décalage inconnu, I'énergie du bruit résidaélecl’image référence et I'image
témoin recalée spatialement est a notre sens le meill@areri

De maniere analogue a la relation 3.22, nous définissonsuie nésiduel par I'équation
suivante:

br(x7y) = ir(x7y) - Zt(x - WgY — Wy)- (333)

La propriété de translation de la Transformée de Fourienpede recaler numériquement
1; de€). Une précaution est tout de méme a prendre. La translatiohfia est une translation
circulaire®®. Les éléments que I'on tronque d’un coté de I'image se re&oude l'autre coté
apres translation. Sur le schéma de la figure 3.16 par exelapkartie grisée n’est pas commune
aux deux images. Pour éviter d’'intégrer ce phénomene arg@ndu bruit, nous définissons
celle-ci par la relation suivante :

Np—1Ny—1

&, = > (li(ey) —ile —wey —w,)) - N(zy))* (3.34)

ve=0 1y=0

M(z,y) =1 si (z,y) € ([we, No — 1 —wy],[wy, Ny — 1 —w,])
avec .
M(z,y) = 0 ailleurs

ol wy, est un nombre entier directement supérielas;a

48. Au sens du traitement du signal.
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image témoin

image référence image témoin recalée

Fic. 3.16 —Effet de circularisation de la TFD.

3.4.3 Comparaison par simulation de décalages

Plusieurs simulations de décalage a partir d'imagpeeckleexpérimentale® ont été effec-
tuées. Les résultats sont reproductibles et les courbesugugnt en donnent une bonne repré-
sentation. La figure 3.17 représente le décalage calculénetién du décalage simulé pour des

16

= =
© . . 5} 1 —e—régression
£ 351 e régression x M reg T
o . Zlmgs o —m— intercorrélation
= 3+ —m—intercorrélation = 12+
@ —a—double TFD /
W  ,5| —&—double TFD 2 ol
> ’ 8
O =
c—g 2+ 8 8+
o 15 + o 6+
< LN 8 44
8 05+ 3 24
. D
% 0 } © 0 t t t t t
05 8 4 0 2 4 6 8 10 12
décalage simulé (pixel) décalage simulé (pixel)
(a) suivant: (b) suivanty

FIG. 3.17 —Décalages calculés a partir de simulations de décalagetcqugues.

images de tailleés4 x 64 pixels’. Les courbes d’erreur et d’énergie du bruit résiduel sost re

pectivement proposées sur les figures 3.18 et 3.19 pour degesde taille2 x 32 pixels’ et
64 x 64 pixels’.

Ces résultats confirment les aspects théoriques :

— laméthode de Double TFD est sans intérét pour de faibledalfEs, ceci est valable pour
toutes les tailles d’images (Fig. 3.18 & 3.19);

49. La simulation du décalage est réalisée par TFD. Pouéestats présentés, = w, /2.
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FIG. 3.18 —Courbes d’erreur calculées a partir de simulations de dégak quelconques.
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FiG. 3.19 —Energie du bruit résiduel calculée a partir de simulatiorsdcalages quelconques.

— lameéthode de Régression échoue pour de grands décalggess pixels pour des images
de taille64 x 64 pixels’ pour 'exemple de la figure 3.17(b)) ;
— la méthode d’Intercorrélation est robuste pour tous lesldges.

On peut, des ces premiers résultats, abandonner la métleoBeuble TFD puisqu’elle
n’offre aucun avantage sur la méthode d’Intercorrélatianprécision des deux méthodes res-
tantes est comparable (Fig. 3.18). Notons que le proce&stergolation rend « déterministe »
le résultat obtenu par IntercorrélatiSret I'on remarque sur les figures 3.18(a) et 3.18(bjas-
pect en dents de scie des courbes d’erreur. Les composan&ss, 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 desdigure 3.21.
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3.4.4 Comparaison par simulation de faibles décalages

Nous avons réalisé dés lors une comparaison entre la médHat&rcorrélatior?? et la mé-
thode de Régression pour de trés faibles décalages d'inspgekle Les principaux résultats
sont présentés par les figures 3.20 pour ce qui concernediéret le décalage calculé en fonc-
tion du décalage imposé, et par les figures 3.21 pour ce quecoa les courbes d’erreur par
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0.
=" . . o004t T A
Q —+—régression . -=-i32 /
2 061 g interpolation d’ordre32 0.0035 { —&—164 '/
£ —«—interpolation d’ordres4 —_ —e—ipp \ /\ ba
«w 051 -—e-interpolation pas par pas @ 0003 \ v Y
= ! ES jA s s
O o4/ 0.0025 + N )
= Q \ / & /
8 o) 0002 + B -
o 0.3 1 ~ B i}
=2 . e & 00015 /A
T o2 s = o { /
IS s 0001+ @
&) A \
9 017 wZ 0.0005 1

0 7 + + + + + + 0

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 1.4

décalage simulé (pixel) décalage simulé (pixel)
(a) décalage calculé, image x 32, directionz (b) énergie du bruit résiduel, imagé x 64

FiG. 3.20 —Energie et décalage calculés a partir de simulations delésillécalages.

taille d'images. Nous nous intéressons particulierementa la pertinence de I'interpolation.

Quelques remarques ressortent de ces tests:

I'erreur est proportionnelle au décalage (Fig. 3.20(a)eopointillé représente la pente
idéale) ;

I'erreur est inversement proportionnelle a la taille deages (Fig. 3.21);

I'interpolation pas par pas offre une précision moins lgogimoins reproductible que ses
concurrentes, allant parfois jusqu’a I'échec (Fig. 3.21) ;

la méthode de Régression offre des résultats moins alésiguie la méthode d’Intercor-
rélation (ceci est visible aussi bien sur les courbes d@gadigure 3.20(b) que sur les

courbes d’erreur figure 3.21).

La conclusion la plus intéressante que I'on puisse tireedesanulations est la ressemblance
entre les résultats de la Régression et ceux de I'Intefdediog du point de vue de la forme des
courbes. Les courbes de Régression semblent lisser cdlsrcorrélation, ceci est dd a la
haute résolution du calcul par Régression.

3.4.5 Comparaison a partir d'images issues d’'un essai de tcdon

Nous avons déja décrit les spécificités d’'un essai de traetioce qui concerne les images
speckle Cette comparaison ne serait pas compléte sans une caifoontles deux méthodes

52. Sur les figures proposées jusqu’a la fin du chapitre, lodétd’Intercorrélation est désormais repérée par
l'ordre de I'interpolation effectuée sur le pic d’intercélation.
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FIG. 3.21 —Courbes d’erreurs absolues obtenues a partir de simulatamfaibles décalages.

a partir d'images expérimentales obtenues en conditiorieadéon. Cette fois, le seul critére
valable est I'énergie du bruit résiduel. Nous n’avons eatefticune connaissance a priori sur le
décalage entre deux images.

Le test est effectué s@f sous-images saisies successivement au centre de |'ddradti-
rant I'essai de traction. Le vecteur décalage est calculé eeux images successives. L'image



3.4. COMPARAISON DES DIFFERENTES METHODES 159

témoin a une étape donnée devient donc I'image référenétagpé suivante.
On s’apercoit sur la figure 3.22 que les courbes d’énergieépantagent pas les méthodes.
Les courbes d’évolution du décalage calculé aboutissenté&me remarque (Fig. 3.23). On ob-
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FIG. 3.22 —Energie du bruit résiduel obtenue a partir d'images issues @ssai de traction.

serve une bonne corrélation entre les résultats obtendsgpdeux méthodes. La valeur obtenue
suivantz est intéressante. Les sous-images se situent sur la ligieenk ou le déplacement
local est vertical. Les dispersions autour de zéro rendent dompte en quelque sorte de la
précision du calcul ; on peut I’ estimer a enviré,03 pixel.

3.4.6 Algorithme final

Les deux conclusions principales que I'on peut tirer de casparaisons sont la robustesse
du calcul par Intercorrélation et la rapidité liée a la hadisolution du calcul par Régression.
Elles aboutissent au choix d'un algorithme hybride en deapés :

— une estimation rapide du décalage au pixel prés seraéégler Intercorrélation a partir
de sous-imagelsx16 pixels’ ou8x8 pixels’ centrées sur les points dont on désire mesurer
le vecteur déplacement;;

— une mesure subpixel sera réalisée par Régression sur $& Bhire des imager x
32 pixels’ ou 64 x 64 pixels* 2.

Le diagramme de la figure 3.24 permet de comprendre le dénenliede ces deux étapes lors
du calcul d’'un champ de déplacements. Par convention, s sont de nouveau conformes a
une traction de I'échantillon suivant la directionCompte tenu de la géométrie du montage de
traction, I'axey redevient donc I'axe « horizontal ». L’estimation du dégalpermet de saisir
image témoin la ou elle s’est réellement décalée pourténmiieffet de fuite.

A titre d’information, le temps de calcul d’'un champ de dépiments d&x8 vecteurs est de
3 minutes avec Matlaly version16 bits sur un ordinateur PC 80486 DX 50. Il estidesecondes

53. Le choix expérimental sera fonction du degré de sindiéitantre les images référence et témoin.
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FIG. 3.23 —Décalages calculés a partir d'images issues d’'un essai agtityn.

avec Matlabv version32 bits sur un ordinateur Pentium233. Une partie des essais dont nous
présentons les résultats au chapitre 4 a été effectuée tesseide déplacement maximale du
dispositif de traction. Pour ces essais, la période d'attipm des images est dé) secondes.
L'un des buts que nous nous sommes fixé est donc en passeattéird: le calcul du champ
de déplacements en temps réel est réalisable. Précisahegte, pour atteindre totalement cet
objectif, une étape de développem¥mui sort du cadre de ce travail.

3.5 Optimisation des parametres

L’algorithme de calcul d’un vecteur déplacement étant défineste a optimiser les para-
metres entrant en jeu dans I'obtention des imapeskle Les résultats présentés dans la littéra-
ture montrent que le matériau diffusant n’influe pas suréssitats®. Les parameétres que nous

54. Renouvellement du matériel et développement des gigoes en langage compilé pour WinddWs32 bits.
55. Tant que la rugosité de I'objet crée sjrecklede contraste voisin de 1.
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FIG. 3.24 —Etapes de calcul d’un vecteur décalage.

testons sont:
— l'ouverture de I'objectif utilisé (en relation directeeavla dimension moyenne du grain ) ;
— I'éclairement moyen du capteur CCD;
— le temps de pose de la caméra.

Pour effectuer cette optimisation, nous avons réalisé @ssires de champs de déplacements
issus d’'un déplacement de corps rigide a la vitesse de d&dptat maximale du mécanisme de
traction. Nous retenons cette fois-ci comme criteres tgge des champs de déplacements
mesurés et les erreurs commises par rapport au déplacemgogé. Ceci présente I'avantage
d’optimiser les parametres a partir d’'un faible nombre sb&sd’une part et en conditions expé-
rimentales d’autre part. Ces tests sont réalisés pour dmfigarations de sous-images:

— 8x 8 sous-images de taill28 x 128 pixels’ ;

— et16 x 16 sous-images de taillgt x 64 pixels’.

Il est souhaitable, lors de ces mesures, d’isoler chaquaggre pour déterminer son in-
fluence indépendamment des autres. Lors d’'une premieeed@resures, nous modifiions le
gain de la caméra. Il s’est avéré rapidement que ce factestitee un quatrieme parameétre. La

courbe d’erreur de la figure 3.25 exprime clairement ce llagist nécessaire de travailler sans
modifier le gain de la caméra. Dans une seconde série de megkéckairement est contrélé en
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FiG. 3.25 —Influence de la modification du gain.

intercalant un polariseur entre la diode laser et I'échianti

3.5.1 Nombre d’'Ouverture de I'objectif

La dimension moyenne du grain sipeckleest soumise aux conditions 3.4 et directement liée
au Nombre d’Ouverture de I'objectif par la relation 3.3. &’pourquoi il s’agit d’'un parametre
fondamental.

Les courbes de la figure 3.26(a) ont été obtenues lors der@gnesérie de mesures — donc
en agissant sur la correction de gain — pdwwous-images de taill&2 x 32 pixels’ saisies au-
tour de I'axe optique. Elles représentent I'influence du loerd’Ouverture sur I'erreur relative,
pour trois amplitudes de déplacement différentes. Noussapoécisé le rble néfaste de la cor-
rection du gain de la caméra. Concernant cet essai, le gair0d® correspond a I'ouverture
f/5,6. L'ouverture f /11 associée & un gain det dB est la premiére combinaison qui vérifie la
condition 3.4 page 135. C’est aussi celle qui offre les meilleurs résultadis les erreurs sont
trop faibles pour pouvoir trancher vraiment.

Nous représentons sur la figure 3.26(b) des courbes d’égadsen fonction du Nombre
d’Ouverture. Elles rendent compte de la dispersion suséemble des vecteurs déplacements
issus d’'un déplacement de corps rigide lors de la seconied@mesure¥. Pour une sous-
image de dimension grande devant la dimension du grainésatats sont peu dispersés. Pour
une sous-image plus petité, doit étre augmenté afin de diminuer la taille du grain.

Paradoxalement, I'écart-type ne semble pas étre affeaté pmwe dimension moyenne du
grain ne vérifiant pas le critére de ShanfforPrécisons tout de méme que les aberrations de

56.Gr = 0,66 et A = 830 nm doncS ~ 18,5 um soit2,7 - T pourT = 6,8 um doncS > 2.4 - T.
57. En contrblant I'éclairement a I'aide d’un polariseur.
58. Voir la condition 3.4 page 135.
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FiG. 3.26 —Influence du Nombre d’Ouverture,.

I'objectif ne sont pas corrigées pour ces résuifatOn utilisera tout de méme de préférence
'ouverture f /11 durant les essais. Nous n’étudions pas ce point plus en dé&é on pourra
se reférer aux travaux de Ogiwara et Ohtsubo ou, de mani&s? @wonnante, une précision
meilleure est obtenue pour des imagegckleapres leur binarisation [147]. Pour mieux com-
prendre ces résultats, il serait nécessaire d’étudier agémgapointue le principe d’enregistre-
ment du signal au niveau du capteur CCD et de modéliser Iréitlmmnage.

3.5.2 Eclairement moyen du capteur CCD

Les essais montrent que I'éclairement ne constitue pasnamgdre critique. Il n’intervient
gue si le capteur est saturé et c’est surtout ce point quialoét I'objet d’'une attention particu-
liere.

3.5.3 Temps de pose de la caméra CCD

Le temps de pose est un parametre important. En effet, larsafsai de traction, les images
sont saisies durant la déformation de I'éprouvette. Un tedepose trop bref diminue I'intensité
dans I'image donc le rapport signal sur bruit; un temps des g long ne permet pas de
« figer » 'imagespeckle Les temps de pose accessibles pour la caméra que nousnsfilis
sont:10, 20, 50, 100, 200 et500 ms. Dans le cas le plus défavoratiide bougé de I'objet est de
0,1 um. Ceci est inférieur a la précision du calcul pour le grasetisent que nous avons utilisé
expérimentalement. On remarque sur les courbes de la fig2feqBe, dans ces conditions, il
faut éviter absolument les deux temps de pose les plus c@Qntshoisira de préférend®0 ms
(voire 200 ms si I'on effectue les essais a vitesse de traction faible).

59. Voir le paragraphe 3.6.
60. Caméra monochrome Kod&kMEGAPLUS 1320 x 1035 pixels’.
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 I'optimisation des parametres

Les études théoriques et les résultats de I'optimisatipeémentale laissent peu de liberté
dans les paramétres a adopter lors d’'une campagne d’essais :

— gain de la caméra0dB;

— éclairement moyen: utiliser toute la dynamique du capB&D et éviter la saturation;;
— Nombre d’Ouverture f /11 pour notre expérience (éventuellemgnt o) ;
— temps de posel00 ms ou200 ms.

On remarque que la plus faible dispersion obtenue pour umglde vecteur®, lorsque
tous les paramétres sont optimisés correctement, se gits@ 03 pixel. Ceci correspond a une
précision d’envirort=0,06 pixel dans I'imagé&® pour un vecteur décalaffe donc moins bonne
gue la précision attendue.

Cette remarque nous amene a un résultat supplémentaiesisaé@t. Nous avons effectué la
précédente optimisation sur des champs de décalageside 16x16 sous-images. En étudiant
les résultats localement, on remarque une orientation @ggwrs en fonction de leur position
dans I'image. On peut I'observer sur la figure 3.28 qui regmés un champ de déplaceméfits
issu d’'un déplacement vertical de corps rigide.

L'orientation moyenne des vecteurs décalages dans l'inestjgeprésentée par la figure
3.29(a). Les vecteurs situés dans les coins sont inclinésli¢gi® selon le coin considéré alors

62. \Voir le paragraphe 3.5.1.
63. En considérant la précision comme étant égated@ux fois I'écart-type.

64. Soit+0,6 um sur le vecteur déplacement en surface de I'échantillon lgograndissement expérimental que
nous avons adopté lors des essais.

65. Chaque vecteur est représenté par un trait et par sesosantpsy, (nombre supérieur) eb, (nombre
inférieur) en pixel.
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FiG. 3.28 —Champ de déplacements de corps rigide.

gue les vecteurs situés sur les axes n’y sont pas. La figudéa3.2présente quant a elle I'écart
a la norme des vecteurs décalages en fonction de leur poddius I'image. On note une erreur
de-+5% dans les coins. Ces deux éléments traduisent I'influencaltbrsations du systéme op-
tique. Cet élément doit étre pris en compte et fait en coressrpil’objet du paragraphe suivant.

16

6 10 12 14 16

Ty Y
(a) erreur sur I'orientation (b) erreur sur la norme

FIG. 3.29 —Effet de la distorsion sur le décalage mesuré.
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3.6 Prise en compte des aberrations du systeme optique

Les aberrations géométriques que nous avons mises en égidercomportent comme un
biais systématique sur le décalage calculé en fonction g@si#éion dans I'image. Il est donc
intéressant de pouvoir les modéliser pour les corriger dorsalcul du vecteur déplacement
équivalent. L’'observation d’un réseau de traits verticguxs d’'un réseau de traits horizontaux,
confirme les erreurs mesurées sur un déplacement de coigs:riigs’agit d’'une distorsion en
coussinet’.

3.6.1 Ladistorsion en coussinet

On peut évaluer I'aberration géométrique d’un objectiflgarart a I'approximation linéaire
suivante [148]:

Ay, =2, —Gr-x, (3.35)
A, (M) . écart a I'approximation linéaire,
x, = T, + jy, (M) : coordonnées complexes d’un point dans l'objet,
Gr . grandissement transversal,

z;, = x; + jy; (m) : coordonnées complexes d’un point dans I'image.
Dans le cas d’une distorsion, en utilisant les coordonnéksrps, cet écart s’écrit :

Ay, = Cooo *15° - exp(jto) (3.36)

ol Cy199 est le coefficient de distorsion a déterminer.
En combinant les relations 3.35 et 3.36 on aboutit au sysseinant :

Ty = T; <L o 02100-7"1'2>
Gr Gr ) . (3.37)

_ 1 C2100-7i
Yo = Yi (G_T T TGt

Sion considére lamaniére de calculer le décalage imagesutregprimer le déplacement objet :
[ Wao = Tto ™ Ty (3.38)
wyo = yto - yru

ou l'indicet fait référence a I'image témoin et I'indicea I'image référence.
D’ou 'on tire I'expression du déplacement :

° Gr G : (3.39)

C2100 (Yr; Tr; 2 =yt; 7, 2)
T
Gr

2 2
[ W, = Wai 4 Co100 (Tr; Tr;° =T, T4, %)

_ YWy,
wyo == G—;‘F

On peut ainsi calculer le vecteur déplacement dans chagigistage en estimant les coeffi-
cientsGr et Cyyp.

66. Lorsqu’un objet carré est filmé, son image apparait e prend la forme d’un coussinet. Cette distorsion
est opposée a la distorsion en barillet.
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3.6.2 Le grandissement transversal:

Le grandissement transversal doit étre mesuré, de facquiesiau début de chaque essai.
Nous utilisons pour ce faire une mire comportant trois désgmwansparents situés sur les som-
mets d’un triangle (Fig. 3.30). La distance physique ertieehtre de symétrie de chaque disque

FiG. 3.30 —Mire d’étalonnage de la caméra CCD.

est connu. Nous mesurons son image, au dixieme de pixel@t&sde d’un logiciel de trai-
tement d'imagé®. Cette technique présente deux avantages par rapport sulaligation d’un
seul disque ou d’'un réseau de trait:

— la mire n’a pas besoin d’étre alignée précisément sur texeaction ;
— une mauvaise mise au point de I'image ne modifie pas lesx@straesurés.

3.6.3 Le coefficient de distorsiorCy;gg

Connaissant le grandissement transversal, on peut esémeefficient de distorsion en mo-
délisant la courbure de champ. Les franges de moiré de laf§)3d sont obtenues par moiré
multiplicatif entre un réseau de traits enregistré, et weaé de méme pas genéré numerique-
ment. Elles nous donnent une indication sur I'écart enitrelgje et I'axe optiqu®. Le centre des
noeuds correspond en outre a une distorsion suivant lestaatagdu pas du réseaw pixels).
Cette information ajoutée a la courbure des réseaux etm&gisous permet de calcul€s; .

67. Il s’agit d’'un masque de verre chromé du type de cewséslen usinage chimique.

68. Nous pourrions aussi bien effectuer cet étalonnagedelthu calcul par Régression.

69. Les images obtenues ne sont pas centrées sur I'axe edigeffet, comme pour la Partie |, nous n'utilisons
suivant la direction horizontale qu@24 pixels sur lesl 320 pixels disponibles sur le capteur CCD.
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FiG. 3.31 —Franges de moiré entre un réseau enregistré et un réseaungueé
La modélisation des erreurs expérimentales commises swdele et sur I'orientation d’un

déplacement de corps rigide vertical est représentée figuta 3.32. Nous obtenons une allure
en parfait accord avec les résultats expérimentaux p&ssant la figure 3.29.

(%)

2 4 6 8 10 12 14 16 2 4 6 8
Ny Ty
(a) erreur sur I'orientation (b) erreur sur la norme

10 12 14 16

FIG. 3.32 -Modélisation de I'effet de la distorsion sur le décalage anés

Ces résultats ont été obtenus avec un zoom macro de foaien 4108 mm que nous uti-
lisons dans ses plus forts grossissements. Dans cette weaniog, le coefficient de distorsion
mesuré esty;oo = 240. Notons que nous avons aussi utilisé pour les essais untibbgééecen-
trique de bien meilleure qualité. Nous mesurons, pour crielerun coefficienCyo0 = 110.
Ceci correspond tout a fait a la distorsion2¥e 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 ifdatie dRégression sur
la Phase, a été développée. Elle semble donner de meillesultats que les méthodes clas-
siques d’Intercorrélation et de Double TFD, particulieegrinen ce qui concerne des décalages
du speckleimage inférieurs a la taille du pixel CCD. Nous estimons lé&cfsion d’un vecteur
déplacement &-0,03 pixel aprés correction des aberrations. Pour prétendrét@ peicision,
I'optimisation des différents parameétres doit étre réaliavec soin. Le prochain chapitre a pour
but de tester le mécanisme de traction associé a la mesuteadypode 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 tlieffptusieurs degrés d’ana-
lyse des résultats. On verra que les différentes étapesttiearemlyse sont nécessaires pour
exploiter correctement les données expérimentales.

Les premiers résultats disponibles sont les champs de adpénts en tant que tels. lls
permettent dans un premier temps de visualiser le compertedes échantillons et le bon
déroulement du calcul des vecteurs déplacements.

La seconde phase consiste a calculer les déformationsalptesl Quelques critéres de va-
lidité des vecteurs déplacements sont définis et vont paerdst ne pas considérer des données
non significatives dans le calcul des déformations.

Finalement, par I'analyse des courlmemtraintes en: / déformations en: et déformations
eny / déformations em, on est en mesure de déterminer le module d’Young puis |diciesit
de Poisson du matériau. Les résultats obtenus sur film deecéigctrodéposeé et sur film de
silicium monocristallin montrent un fois de plus qu’il ntegas 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 tqokeradoptée, sont les champs de dé-
placements relatifs en surface de I'échantillon. On peutgaa visualisation suivre la mise en
place du film de traction au cours du chargement. lls permtettgalement la détection d’'un dé-
faut localisé de I'éprouvette... Trois résultats expéritaax vont nous permettre de commenter
ces remarques.

Les champs de vecteurde la figure 4.1 montrent I'effet de la mise en place de I'épetie
dans son plan. Il s’agit d’'une éprouvette ayant subi plusiebarges et décharges successives
de contrainte supérieure a la limite élastique du matéi#e. est par conséquent fortement
écrouie et présente dans son état initial — comme le monfiguee 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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FIG. 4.1 —Résultat 1 : éprouvette initialement non tendue.

gnificative. Les champs de vecteurs sont obtenus durantseptie positionnement. Le champ
représenté par la figure 4.1(b) caractérise le déplacenedigouvette de la position initiale a
la position2. Les champs des figures 4.1(c) et 4.1(d) caractérisentatdgpment le déplacement
de la positior2 a la positior3 puis de la positior a la position tendue. Les champs obtenus par
la suite sont typiques d’un essai de tracfio®n 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, lorsqueplacement de I'objet est tridimen-
sionnel. La relation 3.5 page 137 étant une simplificatioliedg@ression générale du décalage
du speckleen fonction du deplacement de la surface objet, les compesanetw, calculées
sont erronées. Elles traduisent principalement le déplané hors-plan de I'éprouvette lors de
sa tension. Deux hypotheses simplificatrices permettantitehir la relation 3.6 page 137 ont
été violées:

— le déplacement objet local doit étre plan;

— ce déplacement doit se situer dans la zone de mise au pdiabgbetif.

La figure 4.2(b) présente un autre champ de déplacerhamtressant obtenu pour une
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(a) image de I'éprouvette froissée (b) champ de déplacements calculé

FIG. 4.2 —Résultat 2 : présence d’'un défaut sur un bord de I'éprouvette

charge del8 N sur un échantillon de cuivre d’épaisserum. L'éprouvette de traction com-
porte un pli, visible a I'oeil, sur son c6té supérieur dréih6to. 4.2(a)). Ce défaut a provoqué
une déformation locale irréversible sur I'échantillonré de la traction, elle agit de maniére non
négligeable sur le champ de déplacements en décalant éarligutré vers le bord gauche.

Enfin, outre la détection d’'un défaut, I'étude du champ delatéments peut permettre
I'étude de cas singuliers (fissures, échantillon perfoyéNous présentons, sur la figure 4.3,
le cas d’'une éprouvette de cuivre d’épaissgtjum dans laquelle nous avons réalisé un poin-
connage circulaire. Le champ de déplacements obtenu edficagjf®. Il correspond ici a une
décharge de3N a10N.

4. Les composantes, etw, sont données emm.

5. On appellera « ligne neutre » I'ensemble des points dediémtte qui ne subissent pas de déplacement
suivanty durant la traction (voir le paramétrage sur la figure 2.1 ayed®2).

6. Les vecteurs situés sur le diametre horizontal du trotiischnés 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 vigiplas champs de déplacements.
Outre la détection de défaut, ceci permet de ne pas prendrenapte les résultats obtenus tant

gue I'échantillon n’est pas correctement positionné. J'aa des avantages d’'une extensomeé-
trie locale par mesure du champ de déplacements sur unesertétrie par jauges de déforma-

tion et sur une extensométrie globale. L'addition des cradgpdéplacements retenus permet de
suivre I'évolution des vecteurs déplacements absolusjrdgdnt initial a I'instant final. Nous
avons pu suivre par exemple, dans le cas du second résyitatraental présenté, le centrage
de la ligne neutre au fur et a mesure de 'écrouis$age

La figure 4.4 représente un champ de déplacements aBsiditenu pour une éprouvette de

cuivre en tractiofl. C'est de ce type de champs de déplacements que I'on vadvetltion des
déformations dans le plan.

7. Le défaut devenant de moins en moins singulier lorsqud’émhantillon entre en plasticité.

8. Sur cette représentation, les vecteurs supérieursremofues. Leurs coordonnées sont donnégsen
9. Epaisseur0 um, chargel 12 N.
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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 diamfince, a été explicité au
chapitre 2 page 121. Pour un matériau homogene et isotriogemble facile de calculer les
élongations unitaires suivant les direction®t y a partir des champs de déplacements. Un
champ den, xn, vecteurs offre respectivemenj - C2 etn, - CELU combinaisons de calcul de
Eqx BlEy,y.

On pourra éliminer certaines de ces combinaisons suitebadiwation des champs de dé-
placements. Deux critéres importants ont été définis:

1. les colonne¥ trop proches d’un bord libre et les lignes inférieures eésignires peuvent
étre ignorée¥;
2. lorsque le gradient de déplacement moyen suiyasritre deux colonnes de vecteurs est

inférieur a la précision que I'on peut obtenir sur chagygla déformation calculée entre
ces deux colonnes ne doit pas étre prise en compte, noussdéfisiun « intervalle de

10. On entend par « colonne » et « ligne » les colonnes et lesdige vecteurs au sens matriciel.
11. Présence de défauts, zone utile non homogene...
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sécurité » pour respecter ce crit&e

. 9 . R
Il reste finalementn, — n;) - C(.ny_nc_ns) valeurs suivany dont la moyenne correspond g, et
(ny —ne) - C(Zm_m) valeurs suivant: dont la moyenne correspond g,

avecn, : nhombre de vecteurs suivant
n; :nombre de lignes éliminées a cause de la présence d’untdéfau
n, :nombre de vecteurs suivant
n. : nombre de colonnes éliminées a cause de la présence daut défd’'un bord libre,
ns :intervalle de sécurité.

Les tests effectués prouvent 'importance de ces préaaitio

Concernant le premier critére, la figure 4.5 montre I'évolutles déformations issues d’'un
essai de traction lorsqu’on élimine les colonnes latér&este évolution est représentée d’'une
part pour une éprouvette sans défaut et d’autre part pquiokéette comportant un pfi. Pour
I'éprouvette sans défaut, supprimer les deux ou les qualaces latérales ne modifie pas
de facon significative la valeur des déformations calciféeour I'éprouvette contenant le
défaut, les résultats bruts offrent une différence nonigégble avec les autres. Dans ce cas, la
suppression des colonnes latérales réduit la zone utile duaine un calcul des déformations
plus fiable.

Concernant le second critére, un intervalle de sécuripfaible suivanyy génére des valeurs
dee,, positives’®. La valeur moyenne en est légérement affectée. Les coueblesfijure 4.6
sont issues de trois champs de déplacements success#s.nidintrent une convergence des
déformations lorsque l'intervalle de sécurité augmengdadispersion des déformations calculées
est encore plus sensible a ce parametre. Les courbes dera4igumontrent en effet une nette
diminution de I'écart-type lorsqu’on augmente l'intefeadle sécurité.

Finalement, nous sommes en mesure de calculer I'évolutsrdéformations dans le plan
avec une assez bonne fiabilité. On choisira, lors du traitédes résultats, un intervalle de sécu-
rité offrant des écarts-type s’étendantide’ de la déformation pour les faibles amplitudea
5 % pour les déformations plus importantes (Fig. 4.7(b)). Laune du champ de déplacements
dans les essais de traction sur silicium montrent une sétésdux déformations meilleure que
1-10~%. Atitre de comparaison, Bruck et al., via une mesure dirdete déformatiotf par un
algorithme original de calcul de corrélation, atteignaiéy a dix ans une sensibilité - 102
[149].

12. Par exemple, si la différence de déplacement moyenne@etix colonnes contigués est inférieufie3um,
le calcul de=,, sera réalisé entre toutes colonnes éloignées deux a daurmndias deux colonnes.

13. Il sera exprimé par la suite en pixel plutét qu’en nomteeadlonne.

14. Présentée au paragraphe précédent.

15. Hormis a la fin du test, lors de la décharge compléte du diuj-ci pouvant éventuellement se déplacer hors
du plan initial.

16. Alors que tout matériau isotrope courant présente,tsacion, une contraction suivamtonc ure,,, négatif.

17. De l'ordre de2 - 10~

18. Sans calcul du champ de déplacements.
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FiG. 4.5 —Evolution de,, ete,, lorsque I'on élimine les colonnes latérales.

4.3 Validation sur matériau ductile : le cuivre electrodéepse

Les échantillons de cuivre électrodéposé présentés aitrehy2.3 ont fait I'objet de deux
campagnes d’'essais. Les éprouvettes ont une largelirrden et une longueur utile d& mm.
Des calculs par Eléments Finis montrent que, dans cettegemafiont®, la partie centrale est
homogeéne sur une largeur 8enm et sur une hauteur d&@ mm. Or, I'objectif télécentrique que

19. Et pour une épaisseur @e um.
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FIG. 4.7 —Dispersion des déformations pour différents intervallesdcurité.

nous utilisons couvre justement une surfac&demn? sur I'objet pourl 024x1024 pixels’ sur le
capteur CCD. Tous les vecteurs sont donc pris en compte daascul des déformatios Les
gradients de déplacement que nous observons permettdoptés un intervalle de sécurféde
256 pixels. La rugosité des échantillons permet de ne pas pséréte poudre sur I'échantillon.

4.3.1 Courbess,, /e, - Module d’Young F

La saisie et la conversioanalogique-numériqude I'effort de traction a chaque acquisi-
tion permet d’obtenir I'’évolution de la contrainte axiatg, au cours de I'essai. Nous négli-
geons les variations de section de I'éprouvette et émettoyisothese que celle-ci ne subit
pas de striction dans la phase qui nous intéresse. On estadanesure de tracer les courbes

20. Tant que I'éprouvette ne présente pas de défaut.
21. Les courbes de la figure 4.7 sont issues de ces essais.
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contrainte/déformatiosuivant I'axe de traction.
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. N 51717
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FIG. 4.8 —Exemple de courbe,, /c.. expérimentale.

La premiére campagne d’essais concerne quatre échastillépaisseur0 um. Le charge-
ment a été effectué a la vitesse de traction maxifiake cette vitesse, le calcul des champs
de déplacements est difféfé La capacité de stockage de notre systéeme informatiquéalimi
a 20 le nombre d’acquisitions, la séquence de traction ngpodm qu’'une montée en charge.
Les résultats obtenus sont typiques d’un essai d’écrayagsar traction uniaxiale (Fig. 4.8). On
distingue nettement une zone linéaire élastique et une@aséque non linéaire. On en tire le
module d’Yound?, E, et la limite élastique du matériau non écroyjj, La superposition des
courbes concernant cette premiere campagne d’essaiseno@rassez bonne reproductibilité
des résultats (Fig. 4.9).

Une seconde campagne d’essais a été réalisée, en tenfpssdeties échantillons d& um
d’épaisseur. La séquence d’essais comporte cette f@isytlescharge-déchargsans palier.

22.V, = 135 um- min~ ! soité,,~ 6,4 - 107551,
23. Il est effectué aprées stockage des images.
24. Qui n'est autre que la pente de la partie linéaire, cé&phr moindres carrés.

25. Donc & une vitesse bien inférieuig:~ 5 um - min~! soité,,~ 2,4 - 10~¢s~ 1.
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FIG. 4.9 —Reproductibilité de la premiére campagne d’essais.

La figure 4.10 représente une coudféort/déplacemenbbtenue par voie analogique sur une
table tracante, et une courbentrainte/déformationbtenue par reconstitution numérique via le
champ de déplacements. On comprend l'intérét d’effectnerdécharge. La zone élastique est
plus étendue aprés écrouissage, ce qui permet de calcoiedigle d’Young avec une meilleure
précisiort® dans les zones de charge et de décharge élastique.

Quelgues précautions sont tout de méme a prendre dans deetrda lecture des courbes
contrainte/déformatiobtenues numériqguement :

— l'origine des déformations est inconrfiie

— les dernieres acquisitions d’'une montée en charge (otedlescente) ne correspondent
pas a la fin de la monté&(ou de la descente).

26. Pour un matériau a faible limite élastique initiale geé le cuivre, il n’est jamais facile de mesurer le module
d’Young a la premiére montée en charge.

27. En effet, la premiére acquisition retenue sert de raf&r¢84.1) et ne correspond jamais a un état de charge-
ment nul puisque I'éprouvette doit étre suffisamment tenubwe obtenir une imagspecklevalable.

28. Le calcul du dernier champ de déplacements de la moriéke(a descente) est effectué avant le changement
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(a) courbe analogique (b) courbe numérique

FIG. 4.10 —Comparaison des résultats analogiques et numériques.

Les reconstitutions numeériques sont conformes aux cowba®giques. Ce qui valide
priori le banc d’essai. La superposition des deux coufb@sig. 4.11) permet de faire une
remarque intéressante : les pentes relatives aux domanéesrés sont plus raides dans le cas
des résultats numérigues que dans celui des résultatganas. C'est un autre avantage d’'une
extensomeétrie locale sur une extensométrie globale. e, efins les systémes classiques de
traction sur échantillon massif, la non « rigidité parfaitdu systéme de traction conduit a une
valeur de module plus faible. Cette remarque prend tout sns dans les essais de traction sur
silicium présentés en cloture a ce mémoire ou le module diyanesuré par tracé analogique
est purement non significatif. Par contre, dans une exte@és@nocale, cette souplesse parasite
n’entre pas en jeu dans le calcul des champs de déplacements.

4.3.2 Courbes:,,/c,, - Coefficient de Poisson

Outre la mesure du module d’Young, il est intéressant de giowbtenir le coefficient de
Poissony. Le calcul des déformations permet en effet, a partir desbesa,, /<., d’estimer
celui-ci. Un exemple de courB&contrainte/déformatiomui comporte la déformation suivant
y est représenteé sur la figure 4.12. On remardgigisudans la zone élastique une déformation

de sens.
29. Apres conversion des unités de la courbe analogique.
30. Correspondant a I'essai présenté sur la figure 4.8.
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o022 (MPa)

FIG. 4.11 —Superposition des courbes analogiques et numeériques.

axiale plus importante que la déformation transversaleréSaltat est typique d’'un essai de
traction uniaxiale.

La figure 4.13 permet de représenter le rapport des défansatiyne premiere pente carac-
térisant la zone élastique puis une seconde pente casarttld zone plastique sont nettement
identifiable. On en déduit respectivement le coefficient cisgdn élastiquey,, et le coefficient
de Poisson plastique,. La figure 4.14 représente les déformations en fonction deré&rainte
axiale pour I'essai faisant I'objet de la figure 4.10. Le rapples déformations est donné par la
figure 4.15. Ce type d’essai — avec plusieciiarge-décharge permet d’estimer le coefficient
de Poisson a chaque montée et descente. Les changementsederiee les domaines élastique
et plastique sont identifiés de maniére remarqubi@n observe une détente du film au voisi-
nage der,, = 0 qui, via le déplacement hors-plan, se traduit par quelgoegpfaux en fin de
décharge.

L’évolution des déformations encadrées par I'écart-8paisse entrevoir un autre résultat
intéressant (Fig. 4.16). Nous observons un accroissenediat dispersion des que I'éprouvette
entre en décharge. En effet, en tracant la dispersion etidordes déformations, on remarque

31. Il est difficile d’obtenir de tels tracés avec les métloeldensométriques habituelles.
32. Rappelons que les déformations sont calculées par megtatistique de plusieurs valeurs.
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FIG. 4.12 —-Exemple de courbeontrainte/déformatioaxpérimentale.
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FiG. 4.13 —Exemple de courbeg,, /<, expérimentale.

qu’elle atteint une valeur maximale au niveau de chargeus Ipas® puis diminue ensuite (Fig.
4.17). Lorsque I'éprouvette a atteint son niveau de chaegem'avant décharge, le niveau de
dispersion retrouve une valeur sensiblement égale a celfeirde avant décharge.

33. Environl7% de la déformation pour I'exemple présenté.
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FIG. 4.14 —Exemple de courbeontrainte/déformatioaxpérimentale.
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FiG. 4.15 —Courbes,, /<., pour 2 cyclesharge-décharge

A I'heure de la rédaction, nous ne proposons pas d'inteapioét & ce phénomeéne. Les
champs de déplacements subissent assurément une penmeodéeité dans les zones élas-
tiques. Ceci peut traduire une caracteéristique intrinea@jumatériau ou étre lié a une perte de
corrélation des imagespeckle Une étude en détail des champs de déplacements serait néces
saire pour conclure sur ce point.
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FIG. 4.16 —Evolution des déformations pour 2 cyclgsarge-décharge
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FIG. 4.17 —Dispersion des déformations pour 2 cyctdsrge-décharge

4.3.3 Précision des mesures

Comme pour les analyses de forme de la premiére partie, raussappliquons a encadrer
les résultats obtenus. Pour certains parametres, |'ésbimde I'incertitude doit étre réactualisée
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a chaque campagne d’esséis

Les incertitudes sont obtenues soit par étude statistigugrséchantillon de valeuts soit
par étude statistique des écarts a une droite de régresmiongindres carré§, soit par diffé-
renciatior?’ ou soit par estimation visuefté Dans tous les cas, la valeur recherchés % de
chances d’étre comprise entre la valeur calculée plus onsysain incertitude.

Concernant les essais sur le cuivre, on peut retenir leangadeiivante® :

— déplacementAw, = Aw, = 0,3 um sur chaque vecteur déplacement;

— déformations: I'incertitude est non linéaire, elle padséc,, /c,, = Acy,/epe = 100%
de la déformation pour les trés faibles amplitud@$ & dans les zones de décharge puis
atteint10 % pour les déformations importantes (Fig. 4.17) ;

— coefficient de Poissor);01 < Av, < 0,13 et0,01 < Ay, <0,08;
— effort de traction: 'incertitude est non linéaffe on peut noter sur la figure 4.18 que

AF—F (%)

F¢ (N)

FiG. 4.18 —Incertitude sur la force.

AF,/F, converge ver§,04 %*;
— limite élastique AY, /Yy =10%;

34. L'incertitude sur les déformations dépend par exempke gtadients 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, delégtege du capteur de force et de I'étalonnage du
capteur de déplacement.

37. Cas de I'effort de traction et de la contrainte axialegp@mple...

38. Cas de la limite élastique et des pentes mesurées suudses analogiques.

39. Voir tableau 4.1.

40. Elle prend en compte lincertitude sur la tension deisafti capteur de force, I'incertitude sur la sortie
analogique de I'afficheur et I'incertitude sur la convensimalogique-numérique

41. Incertitude obtenue powf0 N & pleine échelle de la conversianalogique-numérique
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— module d’Young 1 GPa< AF < 19GPa.

4.3.4 Résultats numériques

Les spécificités des films minces font qu'il faut prendre d@bieuses précautions pour réa-
liser correctement un essai de traction. Pour preuve, ex cleupagnes d’essais, nous n’avons
pu tester avec succes quééchantillons:

— 5 éprouvettes d’épaisselly um (dont une rayée en surface) ;
— 1 éprouvette d’épaisseB’ um (rayée en surface) ;
— 4 éprouvettes d’épaissels xm (dont deux comportant un pli).

Le reste des éprouvettes fabriquées — une dizaine — a ététiis& pour la mise au point du
banc d’essai, soit détérioré avant de pouvoir effectuerisgsaieNous reportons tous les résultats
dans le tableau 4.1 page suivante.

Le nombre d’échantillons de chaque épaisseur est insuffmam observer une éventuelle
influence de celle-ci sur les propriétés mécaniques. Notmedoutefois une plus grande sen-
sibilité a I'’écrouissage cinématique pour les faibles ggmiré? (Fig. 4.19). En effet, la seconde
montée en charge se superpose parfaitement a la déchargéepaprouvettes d’épaisseur
70 um; alors que pour les éprouvettes d’épaissyrm et 18 um, la zone linéaire est presque
inexistanté?,

L'influence des défauté est assez faible. Nous avons su tirer bénéfice des critedale
des déformations. L'éprouvette’M, qui possede un pli vertical sur le coté droit, constitue un
bon exemple. La figure 4.20(a) permet de suivre I'influencplsur le rapport des déformations
— donc sur le coefficient de Poisson — en fonction du premitref®. Il en est de méme sur la
figure 4.20(b) qui représente les courlestrainte/déformationespectives.

La prise en compte de tous les champs de déplacements eteelegicolonnes aboutit aux
courbes foncées. Il estimpossible d’en extraire des valerésentatives.

42. Ce point est confirmé par les tracés analogiques.

43. Notons que les courbes 4.19(a), 4.19(b) et 4.19(c) anélae échelle.
44. Rayures, plis, etc...

45. \oir le paragraphe 4.2 page 175.



TaB. 4.1 —Résultats de 'essai de traction sur films minces de cuivre.

| Séquence]| Une montée en charge | 2 cyclescharge-décharge |
Epaisseur 70 pm 35 um 18 um
N° 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Rayure & &
Pli O &
‘ Y, (M Pa) H 910 ]0T10 ‘ g7E10 ‘ g5T10 ‘ g5*10 H 62E10 H ‘ ]0T10 ‘ {5 T10 ‘ 100=10 ‘
E (GPa) 96+3 106%3 95+1 91+ 100+ 10176 119+ 94+ 82+7
F' (GPa) 106+ 97+1 97 106%1 10519 96+
E" (GPa) 98+! 89+! 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
v 0’33:t0,08 0’37:|:0,09 0,46:t0701 0’37:|:0,01 0’44:|:0,03
vl 0,41%001 11 0,52%0:1 0,43 | 0,44F0.0L | 0 32F0.08 | () 44+0.13
Vg 0’44:t0,1 0,61i0’04 0745:|:0,02 0747:|:0,01 0735:|:0,07 0752:|:0,01
vp 0,62i0’01 0,62i0701 0,66i0701 0,64:t0701 0,61i0705 0,61i0704 0’70:|:0,01 0,62i0701 0,61i0706 0,64:|:0’O4
RESULTATS TIRES DU CALCUL NUMERIQUE
‘ Y, (MPa) H ‘ ‘ ‘ 59E10 H 57 ET0 H 73E10 ‘ 54 ET0 ‘ 73E10 ‘ JREIL ‘
E (G Pa) 75:|:10 65i10 81110 91:t10 85i10 89:|:10
E’ (GPa) 70+10 7510 10210 102%10 9g+10 98*10

RESULTATS TIRES DES MESURES SUR LES COURBES ANALOGIQUES

88T
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oz (MPQ) 02z (MPa)
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2007
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61’1’

0
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(c) épaisseur0*! um

FIG. 4.19 —Influence de I'épaisseur de I'’échantillon.

Lorsque I'on prend en compte le premier critere, I'élimioatdes colonnes latérales permet
d’obtenir les courbes claires. La zone comportant le défantble écartée. Il est, cette fois-ci,
possible de mesureret £. Un probléme subsiste tout de méme au niveau de 'originesd@ie
les premiers champs de déplacements calculés qui sont seftau

46. L'éprouvette n'est pas suffisamment tendue.
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——données brutes Ozx (Mpa)
~sansl{"¢® colonnes latérales . 250y
—~sansl“"¢® colonnes latérales ni deu¥”* champs
“Eyy
0,006
0,005
0,004
0,00,
e
=
0,002 A
0,001 «
Exx
—0002 -0001 70 .+0,001 0,002 0,003 0,004 0,005 Exx
A 5
P 7 - 5
0001 —0002 -0001 0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005
(a) sur les courbes,, /¢, (b) sur les courbes,, /c.a

FIG. 4.20 —Utilisation du F'critére pour réduire I'influence d’un pli.

Les derniéres courbes représentent le résultat final. Lies glemiers champs de déplace-
ments ont été écartés. Il ne s’agit pas purement d’une &timisldes courbes claires car chaque
champ de déplacements intervient en aval dans le calculédeshtiond’.

On bénéficie désormais de deux éléments pour détecter it défa

— lavisualisation des champs de déplacements;;

— I'étude des courbesontrainte/déformation

Pour une éprouvette présentant ce type de défaut, lesatsssdint — toutes précautions prises
— assez proches des valeurs moyennes. Le coefficient doRoeste toutefois trop élevé. Le
module d’Young est assez mal évalué pour la premiére montéeagge. Il semble donc primor-
dial pour des matériaux a faible limite élastique d’effectplusieurs cyclesharge-décharge

Nous obtenons finalement les valeurs moyennes suivantes :

1. Enincluant les éprouvettes ayant un défaut :

limite élastiqueY, = 872 MPal;
module d’Young £ = 100*® GPa;
coefficient de Poisson élastiq‘ue = (,43%007

coefficient de Poisson plastiq‘ug = 0,63+%00]
2. En écartant les éprouvettes ayant un défaut :

— limite élastiqueY, = 90*" MPa;

47.\oir le paragraphe 4.1.
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— module d’Young E = 101*'° GP4;

— coefficient de Poisson élastiq‘ug = 0,40%006 |

— coefficient de Poisson plastiq‘ug = 0,6390%|,

4.3.5 Essais de nano-indentation

Des essais de nano-indentation — identiques a ceux présentdapitre 7 de la partie | — ont
été effectués sur un échantillon de cuivre d’épaisgewm=®. La technique utilisée est celle de
la rigidité continue. Nous cherchons par ces essais a carfvma infirmer les résultats obtenus
en traction.

E (GPa) Hy (MPa)

120 T T T

110 =, -

100 = .- e . ] 7L - |

90 |- = Do -
so L . 1,6 L [ L |
L o N .

70 ; * ' ] F —t

60 L ; . . 1 L . ; ] 1,5 A R i
1000 2000 0 1000 2000 3000

h (nm) h (nm)
(a) courbamodule/profondeur (b) courbedureté/profondeur

FIG. 4.21 —Essais de nano-indentation sur éprouvette d’épaisgewm.

La figure 4.21 présente I'évolution du module d’Yourg, et de la duretéH g, avec la
profondeur d’indentation. Les petits points représerntmtésultats issus d’'une expérience et les
gros points associés aux barres d’erreur la moyenne dassalbtenues sur cing indentations.
L'importance de ces incertitudes est directement liée t@atl’de surface assez médiocre des
échantillons.

Contrairement aux indentations réalisées sur les films dgnpide, on observe qué’ dé-
crofit avec la profondeur d’indentation. Le film est c61éur un porte échantillon en aluminium.
Les colles possédent un faible module d’élasticité, on meedanc la rigidité globale du film,
de la colle et du porte échantillon. Dans ces conditions,maemour les essais d’'indentation
sur les films de polyimide, on accéde aux propres propriéiésud/re lorsque la profondeur
d’indentation tend vers zéro.

48. Ces essais ont été effectués par Patrick Delobelle ALRIC.
49. Colle cyanolite.
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Les valeurs ainsi mesurées sont:

E = 1102 GPa
Hp =17£03GPa|

La valeur du module d’Young corrobore donc celle obtenud’gssai de traction.

Nous proposons aussi de comparer I'essai de traction ai’deshano-indentation en ce qui
concerne la partie inélastique de la déformation. En dffstcourbes de traction peuvent étre
ajustées a l'aide d’'un modeéle analytique simple. |l estsafmrssible avec ce modeéle, et par la
technique des Eléments Finis, de modéliser la séquenceadgechent de nano-indentation. Les
résultats numériques obtenus peuvent ainsi étre compaxégsultats expérimentaux.

En considérant le matériau isotrope et suivant une loi auéssage isotrope, on écrit la loi
de comportement, en notation indicée, sous la féfme

T _ e p
de;; = dej; + dej; 4.1
avece;; : déformations totales,
g, - déformations élastiques,
ey; - déformations plastiques.
La composante élastique s'éétit
. 14w 1%
dEZ] = ngw — E(Smda'kk (42)
aveces; : déformations élastiques,
v : coefficient de Poisson,

E (Pa) :module d’Young,
o;; (Pa) : contraintes,
Wy : symbole de Kronecké?,
ok (P@) 111 + 092 + 033.
La composante plastique s’écrit :

f=Js(0) = R—Yp ; (4.3)

dans cette formulation:

— d\ est le multiplicateur plastique égal a la déformation pdast cumulée au sens de Von

Mi§§s:da_ = (2eh e )2 = H(f)%?/(d’g = H(f)lj‘gﬁg) ou H(f) est la fonction d’Hea-
viside ;

50. Forme classique d’écrouissage isotrope [150].
51. Voir la relation 1.2 page 119.
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— Jo(o) = (£5,;5;;)"/? est la contrainte équivalente au sens de Von Mises ;
— R estlavariable scalaire d’écrouissage ;

— Y, est la limite d’élasticité initiale ;

— Sij = 0i; — (8;5/3) ok, SONt les composantes du déviateur des contraintes.

Ce modéle comporte trois parametres ajustaljjeset (), &' et étant connus. La valed)
représente I'état asymptotique de I'écrouissage.

Si la courbe moyenne d’écrouissage issue de I'ensembleadebas expérimentales de la
figure 4.9 page 180 est ajustée par ce modeéle on peut propgeerde parameétres suivant:

E =110GPa

v=203

R = 80MPa

b = 290

Q) = 230 MPa

F (mN)
70 . I
o F ]
w :
30 - _:
o0k : B
0 ¥ . . L . '
0 1000 2000
h (nm)
(a) maillage Eléments Finis du poingon et du film (b) courbeforce/profondeur

FIG. 4.22 —Simulation d’'un essai de nano-indentation par ElémentssFin

En réalisant, par la méthode des Eléments Finis, la modtiélisde I'essai d’indentation avec
ce méme jeu de parameétres, on peut calculer la caffbe/déplacementlative a I'indenteur.
Un exemple de maillage utilisé est représenté dans un édawrgé® sur la figure 4.22(a).
Le résultat numérique est reporté sur la figure 4.22(b) méteiles. Les résultats expérimen-
taux sont aussi représentés et associés a leur dispersiomn@rque un bon accord entre la
simulation et I'essai lui-méme.

Ce résultat tend a montrer que le jeu de coefficients détérpanl’essai de traction est cor-
recte, d’ou la validatiom posteriorides courbes d’écrouissage obtenues par I'essai de traction

53. La simulation comporte une charge puis une décharge.
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Cependant, on doit noter que les simulations numériqueB|garents Finis sont peu sensibles
aux valeurs defy et v. Les deux grandeurs influencant fortement les résultatsladimite
d’élasticité,Yy, et la valeur asymptotiqué), c’est a dire les deux parametres relatifs a I'écrouis-
sage. Ceci confirme les conclusions que nous avons tiréesiadeal’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 adoptanhiaidge® de rigidité continue condui-
senta:

|E =110*"2GPal.

Cette valeur de module est cohérente avec celle obtenusssis&e tractiott:

|E = 101*""GPal.

Pour le cuivre volumique, on trouve dans la littérature :

110 < E (GPa)< 140
Ve ~ 0,35

Les coefficients de Poisson que nous mesurons en tractiarial@ sont :

Ve = 0,40%006
v, = 0,630

Au laboratoire, ces coefficients ne peuvent étre confront@$'heure actuelle — a d’autres
essais expérimentaux. lls sanpriori trop élevés pour un matériau isotrope, on s’attend plutot
av. ~ 0,33, valeur courante pour les matériaux isotropes,t2 0,5 compte tenu de I'hypo-
these d’incompressibilité dans le domaine plastique. hNotpe par opposition a ces résultats, a
I'aide d’'une méthode de diffraction sur grilles imprimées photolithographie, une équipe de
recherche a mesuré des coefficients de Poisson infériexirsabaurs attendues [152].

Notons simplement que nous n’avons pas de connaissan@@sagréur les caractéristiques
mécanique du matériau te§téNotons aussi que le calcul des déformations est trés $eiaslii
gualité des éprouvettes, ce qui conditionne fortement lsungedes coefficients de Poisson. Des
calcul par la méthode des Eléments Finis ont par ailleursféétués pour vérifier I'influence
d’'un mauvais alignement de I'éprouvette sur I'axe de toactPour un écart d’alignement de
les déformations sont homogeénes sur toute la surface daigmn, la mesure du coefficient de
Poisson est donc peu sensible a un éventuel écart d’aligrieme

54. Les essais de nano-indentation conduisent fréquemimeées modules trop élevés du fait de la mesure en
surface.
55. Il est électrodéposé et peut donc présenter une ceftaime d’anisotropie.
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La conclusion la plus honnéte que nous puissions offrir &t campagne d’essais de
traction sur film mince doit comporter un nombre élevé d'@&tilans. La séquence d’acqui-
sition et les parametres expérimentaux doivent étre opéisncorrectement, selon le matériau
a caractériser. La visualisation de I'évolution des chadgsdéplacements est impérative pour
chaque essai effectué.

Ces remarques vont étre confirmées par les quelques edsatsi€$ sur des éprouvettes de
silicium monocristallin présentés ci-apres.

4.4 Validation sur materiau fragile : le silicium monocristal-
lin

Un peu par curiosité, et pour tester les limites de I'insteatation, nous avons effectué des
essais de traction monotone sur silicium monocristallierapgérature ambiante. Compte tenu
de la fragilité du silicium monocristallin sous forme de filnince, ces expériences sa@npriori
tres délicates. Nous adoptons les mémes procédures quéegogchantillons de cuivre. Les
premiers dépouillements de cette campagne d’essais sbnidtifs.

Quatrewafers< 100 > ont été usiné¥® pour réaliser les éprouvettes de tractiorbd) mm?
de surface selon trois épaisseurs:

1. épaisseur0um, 2wafers 10 échantillons;;
2. épaisseutbum, 1wafer, 5 échantillons;
3. épaisseutr2um, 1wafer, 5 échantillons.

Compte tenu de I'usinage anisotrope aeafers tous les échantillons de traction ont des
orientations cristallographiguement équivalentes. &'ae traction,x, comporte en effet une
direction de type< 110 >°7,

La technique utilisée pour fixer les éprouvettes au mécandentraction est présentée au
paragraphe 2.2.3. La fixation par collage de I'échantillemdnde quelques jours de durcisse-
ment apres lesquels le cadre en silicium est parfaitemdidbge des rondelles d’appuis. Une
opération prévue a cependant due étre abandonnée. Il diaglivage des parties latérales du
cadre apreés collage.

Pour des raisons technologiqdgsle clivage des ces zones s’est avéré trés délicat sans
rupture directe de I'éprouvette. Nous effectuons donc leages avant la mise en place de
I'’échantillon sur les rondelles. Cette opération engendreaux de perte d’enviros0% °°. Une
photographie d’'un échantillon fixé sur les mors est propdadigure 4.23.

Parmi les échantillons a notre disposition, cing ont pu &tomtés sur le banc d’essai sans
rupture. Trois d’épaisse@) um et deux d’épaisseur> um. Le premier a permis de régler les

56. Merci a Pascal Blint, CETEHOR, pour les usinages chiesqu

57. Voir la figure 4.6 page 55.

58. D'une part, la colle est tres fluide et relie les deux partiu cadre si on n’y prend garde et d’autre part, le jeu
dans les roulements est trop important pour permettre vaggisans flexion de I'échantillon.

59. Pour des épaisseurs de silicium inférieures ou ég&les.a.
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FIG. 4.23 —Photographie d’'une éprouvette de silicium fixée sur le bdessai.

parameétres de traction. Cette fois ci, I'aspect poli-nmideis échantillons rend la pulvérisation de
poudre nécessaire. L'objectif utilisé est le zoom macrésentant des aberrations importantes,
réglé au grandisseme@t, = 1,2, Le temps de pose de la caméra est fix@@ms.

D’un point de vue mécanique, la fréquence de rotation cpisur le moteur est dekHz ce
qui correspond a une vitesse de traction trés le¥ite= 1,5 um- min~" soite,,~ 2,5- 1076571,
C’est I'une des conditions pour réussir un essai sur matéraile. A cette vitesse de traction,
le calcul des vecteurs décalageshecklé! 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 fii#. Les résultats sont pré-
sentés suivant leur chronologie. Les parameétres de trestiot ajustés au fil des essais.

On remarque dés le premier essai le potentiel du banc d’dséprouvette a rompu sous
une charge axiale de2,5 N. La courbeeffort/déplacemerntonverge vers une zone linéaire dont
la pente , rapportée aontrainte/déformationest de8,4 GPa, c’est a dire nettement inférieure
a la valeur théorique du module d’Young (Fig. 4.24(a)).

La seconde courbe présente deux zones linéaires. La peepaige correspond a la mise en
place des mors, c’est a dire principalement des roulemErffort de traction augmente peu

60. Le diaphragme adopté n’a pas été relevé.
61. Le calcul des champs de déplacements est effagioéteriorivia le grandissement et la prise en compte des
aberrations.
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FIG. 4.24 —Courbeseffort/déplacemerdnalogiques.

durant cette phase. Lorsque un équilibre cinématique eshftla traction réelle sur I'éprou-
vette est effective. Durant la premiéere zone, les champ®gladements mesurés traduisent un
déplacement de corps rigide couplé avec une légéere entEf@mation de I'échantillon.

Le troisiéme et le quatriéme essai viennent confirmer cetteiére remargui® en ajoutant
un élément supplémentaire. Des sauts — ou décrochemems ebserveés sur la phase de char-
gement. Nous pensons qu'’il s’agit du positionnement ddssbdes roulements sous l'action
de la charge. En I'occurrence, ces sauts ont assez peu dhigBiusur les pentes des courbes

62. Les parametres de traction sont toutefois ajustés pppas acquérir de champs de déplacements inutiles
durant le positionnement des mors.
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contrainte/déformatioprésentées au prochain paragraphe du fait de la mesure local
Finalement, le calcul du module d’Young a partir des tracedagigues est vain. Ceci était
tout a fait prévisible puisqu’on mesure la rigidité du systemécanique complet — conduisant a
Es, — situé entre le socle du banc d’essai et le rail de guitfa@ette rigidité inclut notamment
celle des deux roulements.
Les résultats mesurés par voie analogique sont reportédeléableau 4.2. Il montrent une

TAB. 4.2 —Caractéristiques mesurées sur les tracés analogiques.

Echantillon Module Rupture
N° | Epaisseurgm) || Ex, (GPa)| Fr(N) | or (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 systeme d’amarrage au fur et a mesure desed es efforts de traction maxi-
maux mesurés prouvent qu’on est en mesure d’effectuer acgam du film avant rupture.

Courbes numériques

Les courbegontrainte/déformatiombtenues pour les quatre échantillons sont reportées sur
la figure 4.25. Trois courbes sont assez représentativesadsai de traction. Seul le résultat
de I'essai N 3 est incohérent. La déformation calculée est assuréemessdgpour une grande
partie de I'essai. Seule la fin de la montée en charge estéeenrrectement. Nous ne sommes
pas en mesure d’interpréter ce résultat pour I'instant.

On peut noter I'influence du décrochement de la charge suguaefi4.25(d). Nous avons
interpolé le champ de déplacements calculé durant ce dement avant d’effectuer le calcul
des déformations. Son influence est ainsi pratiquemeng sull les résultats numériques. Les
valeurs de module d’Young calculées a partir de ces coudrgseportées dans le tableau %#.3

Les deux essais les plus significatifs permettent de propmsevaleur du module dYoung
de:
E ~132GPa

Nous n’encadrons pas ce résultat.
Le module d’Young théorique dans les direction$10 > deswafers< 100 > est calculé au

chapitre 4 page 47. Il est de:
E =169GPq.

63. Voir la figure 2.8 en page 128.
64. lls sont calculés classiquement par régression lie@ar moindres carrés passant par les points significatifs,
c’est a dire les zones linéaires situées avant la rupture.
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FIG. 4.25 —Courbescontrainte/déformationumeériques.

TAB. 4.3 —Module d’Young mesuré sur les courbes numériques.

Echantillon Module
N° | Epaisseurgm) || E (GPa)
1 20 113
2 20 135
3 15 X
4 15 130

Les résultats expérimentaux montrent donc une valeuriéuié a celle attendue. A l'aide d’'une
mesure de la déformation par méthode globale, Ding et alitedsent a la méme conclusion. lls
proposent, pour une direction cristallographique éqeivia, une valeur de25 GPa et attribuent
cette différence au taux de dop&hitL5]. 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 hypothése.

4.4.2 Coefficient de Poisson

En tant que dernier élément de ce travail de thése, nousnpoésdes résultats relatifs a la
mesure du coefficient de Poisson du silicium monocristgiéintraction a la température am-
biante. Cette mesure est assez symbolique puisque lesératigues mécaniques du silicium
suivant I'orientation d’observation ne s’y prétent pas olutt

C’est en effet suivant la direction 110 > que le coefficient de Poisson est le plus faible :

[7=0061]

La figure 4.26 présente deux courbmmtrainte/déformatiorobtenues avec I'échantillon
N° 16, Deux paramétres expérimentaux différent dans le calaibdéormations représentées
par ces courbes. Une seule série de champs de déplacemagétsiast a la base du calcul des
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140 140
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FiG. 4.26 —Courbescontrainte/déformatiqréchantillon N 1.

déformations. Ces paramétrages peuvent donc étre effechasteriori
1. Le premier parameétre est l'intervalle de sécurité défimparagraphe 4.2. Il est fixé a 256
pour la courbe de la figure 4.26(a) et a 512 pour la courbe dgueefi4.26(b). Les tests
montrent que ces deux valeurs aboutissent aux mémes vedkedéformations.

2. Le second parametre, que nous n'avons pas évoqué depuriciedent chapitre, est le
coefficient de distorsiof’s;qy. Si celui-ci a fait I'objet d’'une mesure correcte pour I'ob-
jectif télécentriqué’ et pour le zoom macro au grossissement utilisé lors dessedsai
déplacements de corps rigifeil n’en est pas de méme pour le méme zoom utilisé a son

66. On ne présente pas de couthg/c,, ici — comme celle de la figure 4.13 par exemple — car elles sést t
peu parlantes.

67. Utilisé pour les campagnes d’essais de traction sur #@mouivre présentés ci-avant.

68. Et lors de la mise au point des premiers essais de traaiidiiim de cuivre.
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grossissement maximal. En effet, c’est dans cette zoneegusobms présentent les plus
fortes aberrations. Nous avons en I'occurrence estiméeapent le coefficient de distor-
sion aCy90 = 300. La courbe de la figure 4.26(a) a été obtenue avec le coeffideen
correction non adapté mesuré préalablem@nt,, = 240.

Cette négligence montre que le coefficient de distorsioruegbarameétre tres important
dans I'exploitation des résultats. Ceci est d’autant phas pour les essais présentés ici que, du
fait de la faible rigidité des mors, les déplacements objetsurés sont presque exclusivement
verticaux. La distorsion étant une aberration axisymagjeelle aurait peu d’influence sur le
coefficient de Poisson si'amplitude des déplacementsativet 'amplitude des déplacements
suivanty était du méme ordre de grandeur. Ces conditions idéalesprésentent pas ici.

oz (MPQ)
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200
150
100 -

50

1001 0,002 0,003 0,004 0,005

—50 —0,0005 0,0005 0,0015 0,0025 ' 0,0035
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(a) échantillon N 2, int. de sécurité : 384 (b) échantillon N 4, int. de sécurité : 256

FiG. 4.27 —Courbescontrainte/déformatian

Les courbes de la figure 4.27 illustrent bien la difficulté @enlesure de,,. Seuls les deux
résultats significatifs sont reportés. La peaie/c,, relative a la traction du film est positive
pour I'échantillon N 4 et négative pour I'échantillonN\R. Les coefficients de Poisson mesurés
suivent donc cette loi (Tab. 4.4). Le coefficient de Poiss@sumé est voisin de zéro. Nous ne

TAB. 4.4 —Coefficient de Poisson mesuré sur les courbes numériques.

Echantillon v
N° | Epaisseufym)
1 20 X
2 20 —0,07
3 15 X
4 15 0,06

pouvons cependant pas prétendre que ces valeurs soidfitatiyes.
D’autres essais sur des échantillons parfaitement caisesét 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 monodiiistanontre les limites du banc
d’essai. Les courbesontrainte/déformationbtenues ne sont cependant pas quelconques.
Le module d’Young mesuré dans la directian 10 > pour les deux essais représentatifs est :

E =132GPq,

alors que la valeur théorique calculée au chapitre 4 de taipre partie est:

E =169GPaq.

Le coefficient de Poisson mesuré est proche de zéro. La \hkeonique attendue est:

=001

4.5 Bilan du chapitre 4

Le montage de traction présenté au chapitre 2 de cette sepamtie a fait I'objet de deux
campagnes d’essais. Ces procédures expérimentales otrérfemlimites du banc d’essai ac-
tuel. Quelques points importants ont été dégageés::

— le grandissement transversal et le coefficient de distosont des parametres importants
qui peuvent biaiser le calcul des déformations donc influetasmesure des coefficients
d’élasticité, ils doivent étre mesurés correctement;

— les champs de déplacements constituent une premiératinodicur la validité d'un essai,
ils doivent impérativement étre observés;

— deux criteres intervenant dans le calcul des déformatiohété définis : le premier permet
de ne pas prendre en compte les colonnes et les lignes tropgzra’un bord libre; le
second définit un intervalle de sécurité qui prend en conmgarécision accordée aux
déplacements locaux de I'éprouvette.

Les courbegontrainte/déformatioyv,, /<., ete,, /<., Obtenues durant les deux premieres
campagnes d’essais sont assez significatives. Elles pquemenettre de mesurer les coefficients
élastiques d’un matériau isotrope. Le module d’Young dureua été semble-t-il calculé avec
pertinence. Le coefficient de Poisson est Iégerement teygéLes premiers résultats obtenus
avec le silicium sont assez prometteurs.
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Chapitre 5

Résumeé et discussion sur la seconde partie

Nous nous sommes attachés, dans cette seconde partie a@lideathése, a concevoir un
banc d’essai pour caractériser les films minces par tradaos le plan. Ce nouvel outil d'inves-
tigation rhéologique n’a pu étre réalisé qu’apres avoioliepartiellement deux problemes:

— 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 autourededeux questions. Les deux pre-
mieres campagnes d’essais effectuées permettent dedgeondclusions sur le travail réalisé.

Les premiers chapitres ont tenté de répondre correctenngnprablémes technologiques
rencontrés lors de la traction sur film mince en proposansdksions viables. Sur la base d’'un
mécanisme de traction précis et modulaire a vitesse déanacés lente, deux solutions ont été
apportées pour fixer le film mince.

La premiére concerne les matériaux ductiles, et d’'une fgémeérale les matériaux que I'on
peut fixer par pincement. Le choix technologique proposéseshble-t-il, correct puisque les
champs de déplacements mesurés avec ce systeme sont gyagetri

Nous n’avons pas pu donner d’estimation des éventuelsakpkents hors-plan de I'échan-
tillon durant la traction. Pour vérifier ce point, nous eageons dans un bref délai une observa-
tion en temps réel par holographie électro-optique. Ceteimble important car la mesure des
vecteurs déplacements objet ne prend pas en compte le giétales-plan dgpeckldmage. La
fiabilité de la mesure du coefficient de Poisson en dépend.

Nous n’avons, en outre, pas observé d’ondulations asyquésides échantillons de cuivre
apres décharge (qui prouverait un chargement désaxé).rtingree des champs de vecteurs
déplacements confirme ce fait.

La seconde solution envisagée s’applique a des matériagies. lls présentent I'inconvé-
nient ne pas résister a une fixation par pincement, la coatteegtant qu'ils sont « facilement »
manipulables et qu’ils peuvent étre collés sans subir desement ou autre déchirure. Des es-
sais de gonflement — non présentés dans ce mémoire — suridgssatlanickel-titanea mémoire
de forme ont montré la difficulté de coller des matériaux $esipans détérioration.

Cette seconde configuration technologique a montré sdeda#s. Le systeme d’amarrage
manque de rigidité. Les roulements utilisés n’ont pas faltjet d’'une étude approfondie et
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engendrent des sauts dans les couddEst/déplacemenui se répercutent |égerement sur la
mesure des déformations. Nous pensons actuellement it préférable d’utiliser des roule-
ments rigides a deux rangées de billes, voire des coussimeectement lubrifiés.

Le second probleme étudié dans cette partie fait I'objetltapitre principal du mémoire
de thése. C'est aussi le point qui a été le plus analysé. ditste la mesure du champ de
déplacements dans le plan.

Les premiers tests effectués par Double TFD ont donné dekatsspeu intéressants. Cette
méthode est limitée a des déplacements supérieurs a 5 pnades (35:m avec un grandis-
sement unitaire). La méthode d’Intercorrélation d'imagegé testée avec plus de succés mais
présente des résultats discrets dont la résolution estidondu degré d’interpolation choisi.
Ces résultats ont motivé I'adaptation au calcul du décatagspeckled’'une nouvelle méthode
d’analyse tres rapide, la Régression sur la Phase, qui d offe résultats trés performants dans
le calcul du centre de symétrie d'images bidimensionneNesis concluons, suite a une étude
comparative, qu’elle est tout a fait adaptée aux décalagages inférieurs au pixel. Finalement
un algorithme hybride a été choisi, qui permet de calculecaucces les vecteurs décalage
entre O et le quart de la taille des sous-images.

Une phase de développement, postérieure au travail de fe¥seet de visualiser des champs
de déplacements devecteursx8 vecteurs a la frequence de33 Hz, le calcul étant effectué en
temps réel. Cette nouvelle potentialité du banc d’essaiadétre 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 thése présenté dans ce mémoire apporte gsalgtiks supplémentaires aidant
a la caractérisation du comportement mécanique des matdriaur les microtechniques.

Le Laboratoire de Mécanique Appliqué de Besancon disposerohis d’un banc d’essai
de flexion de micro-poutre, d’un banc d’essai de gonflementei®brane, d’un nano-indenteur,
puis du dispositif de traction sur film mince présenté darset@nde partie de ce mémoire. Ces
bancs d’essai n‘auraient pu étre concus sans le concouimsigtut des Microtechniques de
Franche-Comté et sans les collaborations qui en décopleniculierement avec le Laboratoire
d’'Optique de Besancon.

Les outils proposés dans ce travail sont basés en premiesuig’utilisation et I'évolution
du banc d’essai de gonflement. Outre dans son cadre d’ajticaitiale, la méthode de Pro-
jection de Franges en lumiére cohérente développée avessaitest utilisée pour analyser la
forme d’échantillons dé0 mm de diamétre. Pour cette application précise, elle a'tjdt
d’une adaptation; I'implémentation d’un algorithme dealdéement de la phase de type Stetson
applicable a des images de forme quelconque. Via ce difposiis nous sommes intéresseés a
I'analyse des contraintes résiduelles dans les films minces

La seconde classe d’outils est liée a la mise au point deal'elgstraction uniaxiale de film
mince. Le banc d’essai est globalement satisfaisant. L'eaga de I'éprouvette de traction est
traité via deux exemples et reste un sujet d’étude. La tgciendéveloppée pour calculer les
déformations dans le plan est basée sur la mesure du cham@ptie@ments par calcul du
décalage d'imagespecklevia un algorithme de Régression sur la Phase.

La technique de mesure des déplacements hors-plan pactpyojde franges est finalisée et
permet d’effectuer une campagne d’essais dans un délailasfelLes perspectives mécaniques
de ce banc d’essai sont nombreuses. Elles vont de la simalgserde forme — a I'image des
deux premiéres études présentées ici — a la caractérisaéoanique par I'essai de gonflement
— objet de la troisieme étude présentée .

Concernant ce dernier point, I'asservissement de la mnesst gonflement devrait bien-
tot étre opérationnel. Ceci permettra de réaliser des gtddearactérisation des phénomeénes
plastiques et visqueux dans les films minces. Cette voiedterehe est assez peu explorée ac-
tuellement. Les premiers résultats obtenus par gonfleneefilnals en polymere a mémoire de
forme sont trés encourageants. L'exploitation des rétsudist en cours de développement.

Nous sommes aussi en mesure de compléter ce banc d’essaeparalyse de déformée par
holographie électro-optique en temps réel. Cette analytseoeplémentaire a la projection de
franges puisqu’elle permet de mesurer des fleches d’ardplinférieure &,1 micrometre. Elle
se substitue aux mesures réalisées par interférométrgtaphique qui n’ont pas été renou-
velées depuis le développement du banc d’essai de gonfl§ijebes premieres applications
envisageées sont I'observation en temps réel de I'évolutéela forme des membranes bicouches
aux bords encastrés lors de I'amincissement du substrit,qetantification d’'une éventuelle
composante de déplacement hors-plan lors de la tractionfidio mince.

Concernant la mesure des déformations dans le plan propaosseconde partie, nous pen-
sons que la phase de validation de l'algorithme de calcul éraldge duspeckleimage est
terminée. Par contre, nous ne sommes pas en mesure d’affarwelidité des déformations
mesurées suivant la direction transveysblous n’avons, pour l'instant, pas trouvé la cause des
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erreurs conduisant a une surestimation du coefficient desBoidu cuivre électrodéposé. Elle
peut trouver son origine dans le matériau lui-méme, ou dawsalcul des déplacements objets
et des déformations.

Le potentiel de la seconde partie est double.

Il passe déja par des essais de traction de film minces et ¢tadé des propriétés in-
élastiques des matériaux en faible épaisseur. La réalisdtessais de traction sur des multi-
couches est aussi tout a fait envisageable. Peut-étre estecnouvelle voie de caractérisation
des contraintes résiduelles.

Il passe également par I'adaptation de la mesure d’une dartEplacements dans le plan
a d’autres types d’essais ; essai de traction multiaxiagaiede cisaillement dans le plan par
exemple... Notons qu’il semble possible d’effectuer desures de champs de déplacements
sur des surfaces demn? moyennant un systéme optique adapté. Tout essai autrespsailde
traction uniaxiale sur matériau isotrope devra, bien girefl’'objet d’'une étude des déforma-
tions dans le plan a partir des champs de déplacements.

Finalement, les travaux conduits au sein de l'Institut desrddechniques de Besangon sur
la caractérisation mécanique des matériaux pour les rehotques depuis maintenant presque
une dizaine d’années portent leurs fruits. L'extensoraéles bancs d’essai développés fait appel
a des mesures de déplacements, ou de déformée, par voieeoptiq

Les confrontations effectuées jusqu’a maintenant ensreglgultats obtenus par gonflement,
par nano-indentation, par flexion et par traction sont giaérent satisfaisantes. Les dispositifs
mis en place ont, semble-t-il, un bel avenir.
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