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- INTRODUCTION GENERALE -

La miniaturisation des circuits électroniques et des systéemes continuent a alimenter la
révolution technologique responsable du changement fondamental du monde économique, de notre
mode de vie et de travail, par I’accés a des équipements de plus en plus sophistiqués, performants et
moins colteux. Dans ce contexte, les travaux de recherche sur les Micro Electro Mechanical Systems
(MEMS) représentent un effort considérable pour transformer radicalement les dispositifs
(micromécanique, microchimique, microthermique, microoptique, etc.) a I’échelle du micrometre par
le biais de techniques de fabrication issues des technologies qui font le succés de I’industrie des
circuits intégrés. Considérant I’essor de cette technologie et les nombreux avantages qu’ils
représentent, les MEMS s’imposent dans la réalisation de microcapteurs ou de microactionneurs. En
effet, outre les tétes de lecture magnétique et d’impression en jet-d’encre, les capteurs de pression,
inertiels, chimiques, etc., des microsystemes émergent pour des applications de type systémes comme
les lab-on-chip, microrelais, microconnecteurs RF ou optique, microsoupapes, etc. Ce vaste champ
d’application suscite cependant de nouveaux intéréts en termes de technologies alternatives, la mise en

place de procédés et matériaux pour palier les lacunes et défauts des microsystémes.

Le développement des microactionneurs, basé initialement sur le mode d’actionnement
électrostatique, qui ne permet pas de générer de fortes densités d’énergie, s’est heurté a un nombre
limité de mode vibrations. Il s’est ensuite accéléré avec la possibilité d’intégrer des actionnements
thermique, magnétique, piézoélectrique, etc., avec des films minces ou des films épais lorsque des
énergies, déplacements ou forces plus importants sont requis. La technologie des circuits intégrés
(photolitographie, dépdts de métaux, d’oxydes, dopage, etc.) associée a des techniques de
microusinage de surface et de volume permet de répondre a beaucoup d’applications et les matériaux

actifs apportent de nouveaux espoirs.

Dans ce travail, nous nous intéressons a I’actionnement piézoélectrique de structures réalisées
a I’aide de la technologie couches épaisses et plus particulierement sur la technique de dép6t par
sérigraphie. Cette technologie de fabrication collective simple, fiable et a bas co(t de production est
largement utilisée pour la réalisation de circuits hybrides, de composants divers (varistances, etc.) et
de capteurs pyroélectriques. La technologie de sérigraphie permet d’élaborer un composant
microstructuré mono ou multicouches sur un substrat (alumine, wafer silicium, etc.) auquel il adhére,
par dépdt d’une encre de sérigraphie élaborée a partir d’un matériau qui aprés traitement thermique
confére a la couche les propriétés désirées. Par ailleurs, des études récentes de faisabilité de
microsystémes en couches épaisses ont conduit notre laboratoire a développer un nouveau procédé
basé sur I’association de cette technologie a la méthode de la couche sacrificielle par analogie avec la

technologie de microsystémes. Des couches sérigraphiées libérées partiellement peuvent alors étre
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actionnées indépendamment du substrat sur lequel elles sont fabriquées.

L’objectif de cette thése est d’étudier la faisabilité de composants piézoélectriques a I’aide de
la technologie couche épaisse sérigraphiée et de la méthode de la couche sacrificielle. Ce procédé
permet la mise en forme simple de matériaux piézoélectriques en volume pour créer des structures
autosupportées dans des gammes de tailles de I’ordre de quelques millimétres carrés sur quelques
dizaines voire quelques centaines de micrométres. Il est question ici de s’intéresser au fonctionnement
des structures autosupportées et de montrer leurs qualités pour des applications adaptées aprés en avoir
optimisé les caractéristiques. Sur ces bases, la conception de nouveaux dispositifs de détection en

milieu gazeux et I’étude de leur comportement en milieu liquide sont entreprises.

Le premier chapitre permet de rendre compte de la grande diversité des MEMS
piézoélectriques a travers un certain nombre d’applications capteurs, actionneurs et récupération
d’énergie par exemple. Les généralités sur la piézoélectricité nous éclairent sur le choix des matériaux
piézoélectriques en fonction de leurs applications. De plus, Les différentes techniques de fabrication
des microsystémes briévement présentées sont les méthodes Sol-Gel, MOCVD (« Metal Oxyde
Chemical Vapor Déposition »), pulvérisation, LTCC (« Low Temperature Cofired Ceramics), dépot
par jet d’encre, etc., la technologie couche épaisse sérigraphiée ayant été trés peu utilisée dans ce

domaine jusqu’a présent.

Le second chapitre porte sur la faisabilité en technologie couche épaisse de composants
piézoélectriques libérés de type pont. Contrairement aux matériaux massifs, la fabrication de couches
épaisses piézoélectriques nécessite généralement I’utilisation de substrats de natures variées tels que
I’alumine, le silicium, I’inox, etc. Ces derniers, solidaires du matériau piézoélectrique et des électrodes
déposées, peuvent avoir une influence néfaste. D’ou I’intérét de réaliser des structures actives
découplées du substrat a I’aide de la technologie couche épaisse standard associée a la méthode de la
couche sacrificielle, pour favoriser la mobilité du composant piézoélectrique. Aprés les différentes
étapes de conception, de fabrication et de caractérisations physicochimiques, une étude comparative
des propriétés électriques et une modélisation du dispositif accroché et libéré du substrat sont

effectuées.

Dans le troisiéme chapitre, nous présentons une étude sur les micropoutres ou « cantilever »
piézoélectriques réalisées en technologie couche épaisse. Compte tenu de leurs applications
potentielles, il est apparu nécessaire de concevoir une structure permettant de contrdler les
mécanismes de couplages et favoriser des modes de résonance particuliers, avant de I’intégrer dans les
microsystemes. En effet, la géométrie et la symétrie des structures (matériau+électrodes) jouent un
role essentiel et permettent, dans le cas des poutres, d’espérer des propriétés singulieres, en particulier

une vibration mécanique de la poutre parallélement au substrat. Des caractérisations physicochimiques



et électromécaniques approfondies complétées par une modélisation du fonctionnement des

micropoutres, sont abordées au cours de cette étude.

Enfin, le quatrieme chapitre fait I’objet d’une présentation d’applications envisageables avec
des micropoutres piézoélectriques sérigraphiées. Il est ici question de mettre a profit les aptitudes
singuliéres de nos micropoutres pour la réalisation potentielle de capteurs de gaz et d’envisager leur
utilisation en milieu liquide. Lors de I’adsorption de toluéne, les modifications des propriétés de
résonances de micropoutres préalablement fonctionnalisées avec un polymeére spécifique sont étudiées
apres avoir mis en évidence I’influence de paramétres tels que la température et la pression. De plus,
avant d’envisager des applications dans le domaine de la chimie haut-débit, des biocapteurs, de la
microfluidique, nous avons entrepris une étude de I’influence du milieu liquide sur la fréquence de

résonance des modes de vibrations atypiques des micropoutres développées dans cette étude.

11
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- CHAPITRE | -

La piézoélectricité est connue depuis de nombreuses années et a permis de réaliser des
dispositifs de détection trés intéressants comme les sonars ou les échographes. Initié par les travaux de
Langevin, Cady, etc., les matériaux piézoélectriques sont également utilisés pour la réalisation de
transducteurs. La découverte de matériaux performants appartenant a la famille des oxydes de Plomb,
dont le Zircono-Titanate de Plomb (PZT) est le fer de lance, a permis d’envisager de nouvelles
applications tournées vers I’actionnement et de réaliser des structures compactes compatibles avec la

réalisation de MEMS (Micro Electro Mechanical Systems) piézoélectriques.

Les MEMS piézoélectriques sont trés intéressants dans le domaine des capteurs, des
actionneurs, mais aussi dans celui des transducteurs pour la récupération d’énergie mécanique et/ou
thermique permettant d’alimenter par exemple un systéme autonome sans fil. Quelques généralités sur
les matériaux piézoélectriques justifient le choix du PZT pour cette étude. Par ailleurs, la
miniaturisation croissante des dispositifs passe par des procédés de fabrications éclectiques comme le
micro usinage de céramiques massives, les procédés de dépdts couches minces ou couches épaisses

mieux adaptés a la microstructuration de dispositifs piézoélectriques.

PARTIE . LesS MEMS PIEZOELECTRIQUES : TRAVAUX ANTERIEURS

Dans le domaine de la recherche et du développement concernant les MEMS, de nombreux
systémes sont élaborés en technologie silicium. Cette technologie est bien adaptée a la réalisation de
microstructures pouvant étre activées par des systéemes électrostatiques, leur conférant ainsi des
fonctionnalités de type actionneur et/ou capteur. L’intégration de structures piézoélectriques dans les
MEMS permet de combiner les possibilités d’actionnement et de détection au sein d’une méme
structure tout en étant capable de générer de grandes forces. In fine, les limitations de ces
microsystemes proviennent essentiellement des procédés de fabrication permettant I’intégration de ces
matériaux sur des structures de petites dimensions. Nous allons voir, a partir de différents exemples,
qu’il existe plusieurs voies de fabrication de MEMS, basés sur la structuration de matériau

piézoélectrique pour réaliser des actionneurs, des capteurs ou des systemes de récupération d’énergie.

15
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A. ACTIONNEURS

L’actionnement piézoélectrique consiste a transformer de I’énergie électrique en énergie
mécanique en utilisant I’effet direct. En fonction des applications, le fonctionnement pourra étre en
mode statique ou dynamique et sera fonction de la forme de la structure. Dans la famille des MEMS,
on distingue des actionneurs aux formes variées : des structures effilées telles que des poutres, des
structures planaires appelées membrane avec un déplacement de surface ou des structures issues de

I’usinage et du report de céramiques massives.

1. Actionneurs de type micropoutre appelé « cantilever »

a) Déplacement et orientation de micromiroirs

Cette application a principalement été développée pour le domaine de I’optique et de
I’information. Dans le domaine des télécommunications, les micromiroirs peuvent jouer le réle
d’obturateur avec une position ouverte et une autre fermée. Les travaux de Yee et al. [1] montrent
qu’il est possible de réaliser a partir de cantilevers et d’une structure réfléchissante en or un miroir
pour réaliser des systémes optiques auto alignés ou des tétes de lectures pour le stockage de
I’information. L’actionneur piézoélectrique génére une déformation en flexion induisant un

déplacement hors plan de la structure réfléchissante (Figure 1. 1).

La méthode de fabrication a nécessité I’utilisation de plusieurs techniques issues de la
technologie silicium combinées a des méthodes de dép6ts sol gel pour réaliser des dépdts de 360 nm
de PZT. La fabrication de ce type de structure est complexe et demande la maitrise de I’ensemble des

étapes de fabrication.

Par I’asservissement de chacun des actionneurs ce dispositif permet d’orienter, d’ajuster ou de

corriger finement I’orientation d’un faisceau laser.
b) Téte de lecture des disques durs

Des disques durs, fonctionnant seulement avec des moteurs VCM (Voice Coil Motor) utilisant
la force magnétique engendrée par des bobines, ne possédent pas la précision nécessaire pour un
fonctionnement de plus en plus rapide et des fréquences sans cesse augmentées. Les travaux de Jing et
al. [2] montrent I’intérét d’utiliser un actionneur DSA (Dual-Stage Actuator) pour améliorer la

précision des déplacements obtenus par VCM (Figure 1. 2).

L’ actionnement piézoélectrique permet alors d’améliorer les fréquences de travail pour obtenir



Chapitre | : Généralités sur les matériaux piézoélectriques dans les microsystemes

Ajustement

Vo= N\

S

S
(—W/---
==

N
[

Disque optique

" Déplacement
VCM
Cantilever (actionneur a grande déflexion)
Laser Module
Micromiroir
Optiques
4‘1 = -
Disque optique

Actionneur
Miroir en or PZT/cantilever

Structure Substrat silicium
en nitrure

{22 1nn WD32

Figure 1. 1 Micromiroir composé d’une structure réfléchissante en or et de cantilevers PZT.

des temps d’acces aux données les plus courts possibles. Comparé & I’actionnement électrostatique,
I’élément piézoélectrique permet de travailler a plus haute fréquence, d’avoir des raideurs plus

importantes et d’éliminer les problemes de striction a hautes tensions.

Support acier
Couches minces ~ inoxydable
PZT Charriot
_Lecture/Ecriture

Contraction
Elongation

Déplacement
latéral

Figure 1. 2 Téte de lecture avec élément piézoélectrique pour les ajustements de précision.
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2. Actionneurs de type membrane

Les actionneurs de type membrane sont apparus pour palier le manque de force ou de
déplacements engendrés par les couches minces piézoélectriques. On utilise la piézoélectricité pour
déformer une couche mince en silicium. Ce type de structure s’avére particulierement intéressant dans
le domaine des générateurs d’ondes acoustiques en milieu liquide ou encore des mélangeurs par ondes
acoustiques. Elles sont en général fabriquées a partir d’un wafer silicium qui est usiné par la face
arriére afin d’obtenir des épaisseurs de quelques centaines de nanomeétres aux endroits désirés.
L’usinage peut étre réalisé par des procédés standards de micro fabrication comme ceux décrits dans la

troisieme partie.
a) Micropompes ou valve pour la microfluidique

Les « laboratoires intégrés sur puces » (Lab-on-chip) sont développés depuis une dizaine
d’années pour diminuer les quantités de fluides & analyser et le temps d’analyse. Pour contrbler
efficacement in situ les écoulements des fluides, de nombreux développements visent a fabriquer des
clapets ou des micropompes. Le principe est décrit sur la figure I. 3 ou le mouvement du fluide dans la

chambre est imprimé par la variation du volume de la chambre créé par surpression ou dépression.

Flexion Couche mince/¢paisse
_ piézoélectrique

| Si#1 |

t VoieA T VoieB
Chambre

si#2)
\snng

-l Voie A 1 VOICB

Figure I. 3 Schéma de principe d’une micropompe constituée d’une membrane de silicium et d’une

structure piézoélectrique.

Parmi les nombreuses techniques de fabrication, I’usinage de silicium combiné au report de
céramique massive peut-étre utilisé [3]. Ce type de fabrication nécessite en particulier de bien
contrbler I’accrochage entre les deux matériaux qui n’est pas toujours évident compte tenu des
contraintes générées par le matériau piézoélectrique. Pour contourner ce probléme, des dépdts de
couches minces ou épaisses peuvent étre réalisés, donnant lieu a des structures moins efficaces en
termes de couplage électromécanique mais plus facilement intégrables dans les procédés de

fabrication.



b) Actionneur de type jet-d’encre

Ces structures utilisent un actionnement piézoélectrique qui permet de déposer localement des
matériaux conditionnés sous forme de fluide et de réaliser des dép6ts sur des surfaces planes ou
courbes sans contact avec le substrat. Grishin et al. [4] décrivent les différentes configurations
existantes dans ce type d’application et plus particulierement une configuration complexe fonctionnant
sur des modes en cisaillement dont Iillustration est présentée en figure I. 4. La structure
piézoélectrique est issue d’une céramique massive de Pb(Zryss, Tig47)O3 dans laquelle sont gravés des
canaux de largeur et de profondeur respectives de 75um et 360um. Par ailleurs, les dimensions

latérales sont de plusieurs dizaines de millimetres sur quelques millimetres d’épaisseur.

Mode Cisaillement

_Entrée encre

Collecteur ——»

Contact

N
TR

Electrode Piézo-céramique Canaux Trou
Aluminium

Figure I. 4 Schéma d’un injecteur utilisé dans la technologie jet-d’encre.
3. Les céramiques massives

De nombreux travaux ont été réalisés sur le report de céramiques massives pour obtenir des
systémes générant de grandes forces. Pour combiner I’aspect céramique et la réalisation de MEMS, la

fabrication comporte une partie usinage de ladite céramique et une partie collage sur un substrat dédié.
a) Actionneur rotatif pour des applications médicales

Dans le domaine de la recherche médicale et dentaire, les céramiques piézoélectriques comme
le Pb(Zr,, Tix)O3 (PZT) peuvent s’avérer trés intéressantes pour réaliser des dispositifs de nettoyage
de précision. Dans le cas ou une force trés importante doit étre exercée par le dispositif, plutét que
I’utilisation des couches minces ou épaisses, I’utilisation de céramiques massives permettant d’avoir
de bons rendements piézoélectriques se justifie. Ainsi, Friend et al [5] ont élaboré un actionneur
pouvant générer au bout d’une pointe conique un mouvement de précession a la fréquence de 190 kHz

et a la vitesse de 295 mm/s sous 27 Volts (Figure I. 5).
b) Moteur rotatif actionné par une céramique

Certains groupes de recherche allient les nouvelles techniques de micro usinage de surface du
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silicium et du polysilicium avec des céramiques massives de PZT pour avoir encore une fois des
forces d’actionnement importantes. On peut citer le travail de Kaajakari et al. [6] sur la réalisation
d’un moteur rotatif actionné par une céramique massive. Le dispositif repose sur des concepts déja
éprouvés a I’échelle macroscopique mais qu’il est trés difficile de miniaturiser compte tenu du nombre
de parties qui le constituent. La figure I. 6 montre I’entrainement d’une poulie & des vitesses
angulaires variables a I’aide d’un micro actionneur, une céramique de PZT collée sous le dispositif,
fonctionnant avec des tensions d’alimentation de 3 & 10 Volts. Ce travail démontre qu’il est possible

de combiner les procédés pour créer des MEMS piézoélectriques.

a) b) _Stator
~ Rotor
Rotor polysilicium Stator {
= 1000 pym_ & ot \*AN
— \ |
Silicium | Lo
Céramique PZT » Y e
Electrodes scg'mcm(:cs Fixaﬁon y-

Figure I. 6 (a) Détails structural du micro moteur, (b) Photographie du moteur actionnant une poulie.
c) Bilan

Les exemples précédents s’appuient sur la qualité du matériau piézoélectrique pour générer de
grandes forces. Ensuite, la combinaison avec d’autres procédés de fabrication tel que le collage ou le
micro usinage (de volume ou de surface) permet d’obtenir des dispositifs aux fonctions variées.
D’autres travaux font état de report de céramiques massives et de leur microusinage pour actionner et

détecter les déformations de structures réfléchissantes jouant le rdle de miroirs par le biais d’une



déformation de structure (effet bilame). Pour générer de grandes déformations et donc obtenir un panel
d’orientations importantes, des céramiques massives de PZT sont utilisées [7]. Ce travail concerne le
report de PZT massif sur un wafer silicium par collage époxy auquel il est nécessaire d’ajouter de la
gravure humides (KOH) et des procédés de dépbts (électrodes). Le dispositif intégre une centaine de
cellules, de 1,8mmX1,8mm, pour une taille totale avoisinant les 400mm? et une épaisseur de PZT de

I’ordre de quelques dizaines de micromeétres obtenue par gravure humide.
B. CAPTEURS
1. Capteurs a base de micropoutres

Certains dispositifs utilisent la piézoélectricité pour détecter, grace a I’effet direct seul ou
combiné a I’effet inverse, et actionner grace a I’effet inverse. On note un net intérét pour ce type
d’applications comme I’atteste le nombre de travaux sur le sujet. Comme dans le domaine des
actionneurs, les voies de fabrication ne sont pas figées et découlent de la microélectronique ou de

procédés de fabrication alternatifs.

Depuis la mise au point de I’AFM [8]. (Atomic Force Microscope)(Figure 1. 7), les
micropoutres silicium permettent de sonder trés précisément la surface de matériaux et peuvent
également étre utilisées pour sonder les propriétés viscoélastiques d’un gaz ou d’un liquide ou pour
détecter et quantifier la présence d’espéces chimiques. Dans le cas de la microscopie a champ proche,
la piézoélectricité sert uniquement a I’actionnement de la structure silicium tandis que la détection est
réalisée a partir d’un appareillage optique [9]. Cette méthode permet d’obtenir des résolutions
adaptées a I’observation de surface a I’échelle atomique, au détriment d’une certaine simplicité
rendant difficile toute tentative de miniaturisation du dispositif complet. L’intégration de couches
piézoélectriques ou piézorésistives a finalement permis dans certain cas de s’affranchir de dispositifs
optiques complexes, permettant de miniaturiser les fonctions sensitives et motrices directement sur le
levier. Finalement, des couches piézoélectriques ou piézorésistives sont intégrées directement sur la

structure [10].

A cet effet, on peut citer les travaux de D. W. Chun et al. [11] sur des micropoutres silicium
SiN,/Pt/PZT/Pt/SiO, actionnées par une couche mince piézoélectrique déposée par la technique sol-gel
puis mises en forme avec la technologie RIE (Figure 1. 8). La détection se fait via I’analyse du premier
mode de résonance de la structure qui est un mode en flexion. L’ajout d’une masse, en I’occurrence de
I’or déposé par évaporation, induit une variation linéaire de la fréquence de résonance sur la plage
étudiée. De plus, la sensibilité du dispositif augmente lorsque les dimensions sont diminuées et ce
jusqu’a atteindre une sensibilité de 1 Hz/pg pour une micropoutre de 30x10um? et de 1,6 um

d’épaisseur.
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Figure I. 7 Micro Poutre AFM actionnée en XYZ a I’aide d’une couche mince piézoélectrigue.

A partir de procédés similaires, J. H. Lee et al. [12] ont montré qu’il était possible de détecter
des biomolécules grace a la fonctionnalisation de la poutre avec un antigéne. L’accrochage des espéce
a détecter gene/anticorps s’effectue en milieu liquide mais la détection est réalisée en atmosphere
seche aprés séchage de la structure durant quelques minutes. Cette contrainte pourrait étre contournée
avec I’utilisation d’un élément piézoélectrique plus puissant pour palier I’amortissement induit par le
fluide. En effet, J. H. Park et al. [13] ont obtenu des sensibilités inférieures & 1 Hz/pg en remplagant
les couches minces par des couches épaisses piézoélectriques (400x380x35um?®) déposées par
sérigraphie sur du silicium. Selon cette étude, il est utile d’avoir des couches épaisses, de plusieurs
dizaines de micrometres, pour pouvoir travailler en milieu liquide. Un procédé similaire a la figure I. 8

est employé pour réaliser ces structures.

Depuis une quinzaine d’année, les chercheurs étudient le couplage dynamique existant entre le
microlevier et le fluide qui I’entoure. Quand le microlevier vibre dans le fluide, ce dernier oppose une
résistance au déplacement. Elle se compose de deux termes dus aux forces d’inertie et aux forces
visqueuses (dissipatives). Finalement, cette influence se traduit expérimentalement par un décalage de
la fréquence de résonance de la structure et par une modification de son facteur de qualité. Ces études
sont trés intéressantes puisqu’elles permettent de caractériser les milieux liquides pour en déduire un
certain nombre de paramétres a la maniére d’un rhéometre ou plus précisément d’un micro rhéomeétre
sur une gamme de fréquence plus large (masse volumique et viscosité dynamique) [14]. L’étude en
milieu liquide vise aussi a concevoir des structures fonctionnant correctement en milieu liquide pour

réaliser des capteurs biologiques in situ. Ces applications sont toujours en développement dans de
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Figure 1. 8 Fabrication de micropoutres avec une couche mince PZT : (a) pour
actionnement/détection SiNy /Si/SiN,/Ta/Pt/PZT/Pt, (b) et (c) usinage Ta/Pt et PZT par ICP, (d) dépbt
de SiO, et Or; (e) usinage chimique avec KOH de Si, (f) usinage de SiNx /Pt/SiO2 par RIE, (g)

photographie aprés fabrication.

nombreux laboratoires et motivent de nombreux chercheurs dans des domaines pluridisciplinaires
(physique, chimie, biologie). Jusqu’a présent les investigations ont surtout porté sur I’étude des
micropoutres silicium en régime dynamique. Les modes de fonctionnement généralement utilisés sont
les modes en flexion de la structure [15] et leur comportement est relativement bien connu. Ces
structures présentent toutefois un inconvénient majeur en milieu liquide puisque le couplage

dynamique structure/fluide est important [16].

Expérimentalement, ce fait se traduit par une nette diminution du facteur de qualité de la résonance
hors-plan et donc par une forte diminution des sensibilités de détection. Pour diminuer I’influence du
fluide, il peut étre intéressant de travailler avec d’autres modes de résonance comme par exemple avec
les modes de déformation dans le plan ; la notion hors plan ou plan faisant référence au déplacement

par rapport au substrat [17].

Comme nous le verrons un peu plus tard, notre étude vise a développer des structures
piézoélectriques non couplées au substrat qui auront la possibilité de se mouvoir librement dans le
plan, sous forme de déformations dans le plan et hors-plan. Deés lors, on comprend tout I’intérét de
développer ce type de dispositifs puisque la piézoélectricité permet de mettre en résonance mécanique

la structure qui peut nous renseigner sur le milieu environnant.
2. Capteurs basés sur I’utilisation des ondes de surface

Ce type de dispositifs est particuliérement utilisé pour réaliser de la détection en milieu
liquide. Comparé aux micropoutres résonantes, les dimensions et les fréquences de travail sont élevées
compliquant leur intégration et leur utilisation. L’interaction entre les ondes de surface et le liquide
situé au dessus donne lieu a de nombreuses études comme en atteste le nombre de travaux sur le sujet
référencés dans I’article [18]. Ce couplage permet d’étudier la nature du liquide (viscosité et densité),

de détecter via le méme procédé et méme d’effectuer un mélange en microfluidique. Les ondes
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acoustiques de surface peuvent aussi étre utilisées pour évaluer I’état de surface, la porosité, les

délaminations. La présence de fissures ou autre signes de fatigues dans les matériaux.
a) Systemes FPW (Flexural Plate Wave)

Depuis la réalisation au Japon au début des années 80 des premiers filtres a ondes acoustiques
de surface, les recherches ont permis d’utiliser et d’améliorer ces dispositifs pour faire de la détection
ou de I’actionnement. Ainsi, P. K. Sekhar et al. [19] ont présenté un dispositif & base d’une couche
mince de PZT couplée a des électrodes interdigitées pour exciter et détecter facilement des ondes

acoustiques de surface comme le montre la figure 1. 9.

[

IDT PZT Membrane Ti/TiN/Pt

Nitride/Oxyde de Silicium

Wafer Si

Figure 1. 9 lllustration d’un systeme FPW a base de couche mince de PZT.

Il existe deux zones ou des électrodes interdigitées servent a la génération et a la détection des
ondes de surface. Ce type de systéme nécessite d’adapter les couches minces pour générer des ondes
de surface dites ondes de Lamb sans générer d’onde de volume dites ondes de Rayleigh. Les
recherches s’orientent donc vers des dispositifs de plus en plus fins pour augmenter la densité
d’énergie des ondes dans la membrane et favoriser la sensibilité du détecteur. Pour améliorer ces
dispositifs il faut toutefois prendre garde a la qualité du matériau qui doit étre le plus uniforme

possible et présenter des caractéristiques piézoélectriques élevées.
b) Systéme a écrans tactiles

Sur les bases de ce qui a été présenté précédemment, des systémes ont été développés pour
détecter et localiser la position d’un doigt sur un écran. Cette application est particulierement
intéressante dans le domaine de I’électronique puisqu’elle permet de supprimer des parties mécaniques
comme les touches ou encore de rendre les appareils plus compacts et plus « séduisant » comme a pu
le faire Apple avec le téléphone portable iPhone. Pour se rendre compte du succeés que cela suscite, il
suffit de voir le nombre de brevets déposés en quelques années parmi lesquelles on peut citer la

référence 20.



3. Capteurs a base de céramiques PZT massives

L’utilisation simple de disques PZT massifs polis permet de générer des ondes acoustiques a
quelques centaines de kHz grace au mode radial qui peut se révéler sensible a I’environnement en
terme de composition et de propriétés. Cette démonstration a été réalisée sur un dispositif
millimétrique (@ 20 mm, épaisseur 0,4 mm) [21] pouvant étre toutefois réduit grace a divers procédés.
La diminution de la taille augmente les capacités d’intégration de la structure, les fréquences de travail
et les sensibilités. Dans ce cas, Tao Li et al. [22] ont montré qu’il était possible de réaliser une sonde a
base de céramique PZT de taille micrométrique (& 200 um, épaisseur 50 um) intégrée a la pointe
d’une aiguille. Ces dimensions sont obtenues grace & un usinage particulier reposant sur I’utilisation
d’ultrasons et de décharges électriques. Sur la figure 1. 10 est représenté le principe de fonctionnement
de la sonde permettant d’examiner in situ les tissus organiques dans lesquels elle est plongée. Ainsi,
ces travaux montrent que la nature du tissu organique influence la fréquence de résonance et

I’impédance du transducteur piézoélectrique.
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Figure I. 10 Principe de fonctionnement de la sonde au cours d’une biopsie.
C. TRANSDUCTEUR POUR LA RECUPERATION D’ENERGIE

Il s’agit d’un domaine voué a jouer un role tres important dans les dispositifs de surveillance,
pour sonder I’environnement, I’état des matériaux (Structure Health Monitoring) ou pour alimenter et
contrdler aisément des réseaux de capteurs autonomes. Certains auteurs affirment que des structures
autonomes (Wireless) alimentées par des transducteurs piézoélectriques permettraient d’augmenter la
fiabilité vis a vis des systémes filaires existants [23] puisque les fils et les connectiques sont souvent
victimes de dysfonctionnements. De plus, il s’agit de faire évoluer les systémes vers des
fonctionnements plus autonomes et a faible puissance. Ainsi, la récupération d’énergie peut permettre
d’augmenter la durée de vie des batteries en les rechargeant et/ou en les remplacant totalement. Les
voies d’utilisation sont nombreuses, ce qui rend difficile une présentation exhaustive sur le sujet. Bien
entendu, ces systeémes ne sont pas standardisés et selon les besoins ont préfere utiliser une technologie
appropriée. Ici, le but est de transformer de I’énergie environnante disponible en énergie exploitable

par un dispositif électronique, c’est a dire en énergie électrique. Cette énergie peut revétir différentes
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formes comme le vent, les rayons lumineux, la chaleur, les vibrations d’une structure, etc. Dans notre
cas, des éléments piézoélectriques et pyroélectriques peuvent servir de transducteur pour convertir les
vibrations et/ou les variations de chaleur en énergie électrique [24]. Plusieurs systémes peuvent

prétendre jouer ce réle comme les systémes électromagnétiques [25] et électrostatiques [26].

L’énergie vibratoire se propage dans différents milieux avec des énergies et des fréquences
caractéristiques de la source et du milieu de propagation. Dans I’optique de développer des systémes
pour la récupération de telles énergies, Roundy et al. [27] ont référencé ces sources et leurs énergies
pour pouvoir réaliser des systemes compétitifs dans le domaine des capteurs autonomes vis a vis des
batteries lithium. Il s’avére que la piézoélectricité est un moyen de transduction trés efficace dans le
cadre de ces applications et ne nécessite pas d’alimentation secondaire & I’instar des systémes
électrostatiques. Dans le cadre des MEMS, les travaux de Y.B. Jeon et al. [28] montrent qu’il est
possible de réaliser des structures piézoélectriques pour extraire de I’énergie dans des proportions
similaires a ce qui se fait pour les batteries lithium ion a dimensions égales, c’est a dire avec une
densité d’énergie de 0,74 mWh/cm? & 14 kHz. Les détails de ce dispositif, présentés sur la figure I. 11,
montrent que la poutre piézoélectrique fonctionne suivant le mode {3-3}ayant un facteur de couplage
plus élevé que le mode {3-1}. Malgré tout, ce type de structure s’avere difficile a réaliser pour des
sources réellement disponibles, car la majorité des sources connues ont des fréquences de I’ordre de la

centaine de Hertz.
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Figure I. 11 (a) Principe de fonctionnement d’une structure fonctionnant avec des électrodes

interdigitées ; (b) Image électronique de la structure apres réalisation.
PARTIE Il. LAPIEZOELECTRICITE

A. HISTOIRE

Depuis le 18*™ siécle et I’observation du physicien Allemand Aepinius, inventeur du
condensateur électrique, on connait la Tourmaline pour ses capacités lorsqu’elle est chauffée a étre

électrisée, il s’agit de la pyroélectricité. La piézoélectricité est découverte un peu plus tard, en 1880
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Figure I. 12 Illustration de I’effet direct (a) et de I’effet inverse (b).

par Pierre et Jacques Curie suite & des travaux de Pierre Curie sur la pyroélectricité et sa relation avec
la symétrie cristalline. Grace a I’analyse de la symétrie, ils prédirent que les cristaux de quartz, de
tourmaline, de topaze, de sucre et de sel de Rochelle sont piézoélectriques. L’effet piézoélectrique
direct est la création d’une polarisation sous I’effet d’une contrainte mécanique (Figure 1. 12-a).
L'existence de l'effet inverse fut prédite I'année suivante par Gabriel Lippman sur la base de calculs
thermodynamiques, et immédiatement veérifiée par les fréres Curie en 1881 (Figure I. 12-b). C'est
également en 1881 qu’Hermann Hankel suggéra I'utilisation du terme piézoélectricité du grec piézein
signifiant presser, appuyer. Pierre et Jacques Curie montrent que le phénoméne est réversible avec le

quartz.

La premiére application de la piézoélectricité découle des travaux de Paul Langevin, montrant
que I’on pouvait générer des ondes ultrasonores par le biais d’un transducteur en quartz, il sera
nommé transducteur de Langevin. Cette application originale sera par la suite développée pour
I’industrie des sonars. Cady a proposé d’utiliser un résonateur quartz comme filtre ou référence

fréquentielle et a beaucoup ceuvré pour la diffusion de la connaissance sur le sujet.

De 1920 a 1940, les découvertes et les applications sur le sujet furent réalisées sur des cristaux
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naturels. De 1940 a 1965, les recherches entrent dans une nouvelle éere, celle des céramiques
piézoélectriques, avec la synthese de nouveaux matériaux & base de poudre d’oxydes métalliques qui
dévoilent des permittivités jusqu’a 100 fois plus importantes que dans les cristaux cités
précédemment. Certains de ces matériaux appartenant a la famille des ferroélectriques possédent
également de bonnes propriétés piézoélectriques. Les plus connus sont le titanate de baryum (BaTiOj)
et les zirconates de plomb et de titane (PZT) qui seront découverts un peu plus tard et utilisés
principalement pour des applications militaires. Les performances et la facilité de structuration de ces
matériaux ont permis de réaliser bon nombre de dispositifs de puissance, comme les sonars de

puissance ou les Sonobuoy pour la surveillance marine.

De 1965 a 1985, le Japon joue un réle prépondérant et insuffle un certain renouveau. La
collaboration université-industrie débouche sur la création de nouvelles applications et de nouveaux
marchés pour le grand public. Elles se situent surtout dans le domaine de I’électronique avec la
création de filtres & onde acoustique de surface (SAW) présents dans les télévisions, les radios, les
équipements de communications, etc. sur la base de matériaux tels que LiNbO; et LiTaO5; On peut
aussi noter leur utilisation dans le domaine de I’électronique haute fréquence avec la réalisation de
dispositifs a base de films semi-conducteurs piézoélectriques mais aussi de polyméres

piézoélectriques.

A partir de 1985 et ce jusqu’a aujourd’hui, les industriels du monde entier ont été sensibles au
succes commercial remporté par les entreprises Japonaises et ont apporté un nouveau souffle a ce type
de produits. En parallele, la recherche de nouvelles applications et le désir de créer des systémes
miniaturisés ont ouvert la voie & de nombreux axes de recherches : la piézoélectricité entre alors dans

le monde des micro-nanotechnologies.
B. DEFINITIONS DES MATERIAUX PIEZOELECTRIQUES
1. Piézoélectricité

A I’état naturel il existe de nombreux matériaux piézoélectriques dont les plus connus sont le
quartz, la topaze, la tourmaline, la berlinite, etc. Le formalisme nécessaire pour sa description est celui
de la physique cristalline. A partir de considérations sur la structure cristalline et les opérations de
symeétrie, on peut déduire un certain nombre de propriétés telle que la présence ou non de la
piézoélectricité et de la pyroélectricité pour certaines classes de symétrie cristalline. En effet, il a été
montré que seul les cristaux possédant une maille élémentaire non centro-symétrique étaient
piézoélectriques et pouvaient donc étre pyroélectriques. La figure I. 13 liste les 32 classes cristallines

en fonction de leurs symétries et de leurs propriétés.

Pour un mateériau, la piézoélectricité est la manifestation d’un couplage électromécanique avec



I’apparition de charges électriques ou plus précisément d’une polarisation électrique sous I’influence
d’une contrainte. Cette polarisation est proportionnelle aux contraintes subies par le matériau et elle

s’inverse lorsque la déformation s’inverse :

ol D (C.m™) est appelé induction électrique. Cette grandeur, exprimant le nombre de charges créées

sur les faces du matériau par unité de surface, est fonction de la contrainte T (N.m™).

| 32 classes cristallines |

/\

I 11 centro-symétriques l | 21 non-centrosymétriques |
| non piézoélectriques l | 1 non piézoélectriques| | 20 piézoélectriques |
|10 non pyroélectriquesl | 10 pyroélectriques |
| non ferroélectriques | | ferroélectriques

Figure I. 13 Classification des cristaux selon leurs symétries.

Le phénomeéne se décline aussi par la génération d’une déformation S en fonction du champ
électrique E (équation 2). Il s’agit de I’effet inverse par opposition avec I’effet direct décrit un peu

plus haut.
S=dE (2))
2. Pyroélectricité

Parmi les 20 classes de symétrie piézoélectrique, 10 possédent en plus la caractéristique d’étre
pyroélectriqgues. Comme son nom I’indique, pyro provient du Grec et signifie feu indiquant qu’il
s’agit d’un phénomeéne couplant des effets thermique et électrique. En fait, il s’agit de I’apparition de

charges libres symbolisées par D lorsque la température © varie.
D=pA® (3.)

Le signe de I’induction électrique dépend du signe de A® et p est le coefficient pyroélectrique

exprimé en C.m2.K™,

On trouve ce type de matériau dans des dispositifs de détection ou la pyroélectricité est utilisée

comme capteur passif de rayonnements dans I’infrarouge.
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3. Ferroélectricité

Il s’agit d’une sous-famille des matériaux pyroélectriques qui ont la propriété particuliere
d’avoir une polarisation modifiable dans certaines conditions et sous un champ électrique excitateur.
Cette propriété est particuliérement intéressante dans le domaine du stockage de I’information ou
I’information est stockée grace a I’état de polarisation comme en atteste les mémoires non volatiles
dénommées FRAM (Ferroelectric Random Access Memory). Le premier matériau ferroélectrique
découvert est le sel de Rochelle, c’est un tartrate de sodium et de potassium hydraté. Ensuite, on peut
citer des céramiques comme le titanate de baryum, précurseur des céramiques actuelles, les titanates
de plomb utilisés dans I’imagerie haute résolution. Un peu plus tard sont découvertes les céramiques
de PZT (plomb, zirconate et titanate) et ses nombreux dérivés. Parmi eux, il y a le PMN-PT qui
posséde le plus grand coefficient piézoélectrique connu mais qui a I’inconvénient d’étre sous forme
mono-cristalline. Il existe aussi des matériaux tels que LiNbOj3 et LiTaO; permettant de réaliser des
structures exploitant la propagation d’onde de surface. Pour étre complet, des polyméres ou co-
polyméres partiellement cristallisés de type PVDF permettent d’élargir le domaine d’application grace

a des structures plus souples.

A la différence des piézoélectriques « naturels » comme le quartz, ces diélectriques possédent
des permittivités électriques élevées et une signature électrique particuliére : la courbe de polarisation
en fonction du champ électrique représente un cycle d’hystérésis (Figure I. 14), d’ou le nom de
ferroélectrique par analogie au ferromagnétisme. Leur polarisation électrique peut changer de sens

lorsque le champ électrique appliqué devient supérieur au champ coercitif.

T A PenC/m? 7\ fchamp appliqué

J KX iy 7

»
»

E EenV/m

Ay

Figure 1. 14 Cycle d’hystérésis d’un matériau ferroélectrique.

La température de Curie (T¢c) est une température de transition de phase au dela de laquelle le
matériau ferroélectrique perd ses propriétés piézoélectrique et pyroélectrique pour devenir para
électrique. Cette transition de phase correspond d’un point de vue de la symétrie cristalline au passage
d’une maille centro-symétrique, état para électrique, a une maille non centro-symétrique, état

ferroélectrique. En effet, immédiatement au-dessous de Tg, la distorsion de la maille primitive par



rapport a la configuration non polarisée est trés faible, et il est alors possible, par application d’un
champ électrique opposé a cette faible polarisation, de la diminuer ou méme de I’inverser. A mesure
que la température s’éloigne de T, la distorsion augmente, et il faut des champs de plus en plus forts
pour inverser la direction de P. Bien en dessous de la température de Curie, le retournement de la
polarisation peut nécessiter une restructuration du cristal tellement drastique qu’elle est impossible

méme dans les champs les plus forts que I’on puisse atteindre.

C. FORMALISME ET GENERALITE SUR LA PIEZOELECTRICITE
1. Notations générales

Les équations tensorielles couplant {S, E, T, D} s’écrivent de maniére non contractées comme
suit :
_E
Sij = SijaTu + digiEx @)
T '
Di =gjE; + digTy
Les indices supérieurs E et T indiquent que les grandeurs de souplesse s et de susceptance €
sont obtenues & champ ou contrainte nulle. Il est important de noter que le tenseur d n’a pas d’indice
supérieur et donc qu’il reste inchangé pour les deux effets. A partir de ces deux équations, on peut
exprimer I’ensemble des grandeurs {S, E, T, D} en fonction des tenseurs piézoélectriques. En notation

matricielle, I’ensemble des relations en notations contractées s’expriment comme indiquées ci-

dessous :
[S=sTT + dE et D=¢'E +dT |
E=p'D- gT et S=s°T+g'D 5)
D=¢E + eS et T=cES—e'E '
[E=B°D -hS et T=c’S-h'D]

couples de tenseurs et il existe donc des relations permettant de lier les différents tenseurs :

Les relations précédentes permettent de décrire totalement la piézoélectricité grace a différents

-1 1
cE:(sE) e =dcF ¢S =¢' —dcEd"
D E taT T T T\?
s =s--dpd g=pd § :(e) (6.)
-1
CD=CE+etBSe h=p'e 63 :(85)
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Les matrices piézoélectriques exposées précédemment peuvent se simplifier en fonction de la
symétrie cristalline. Chaque cristal ou matériau piézoélectrique peut étre classé en fonction d’un des
sept groupes de symétrie d’espace suivant: triclinique, monoclinique, orthorhombique, trigonal,

quadratique, hexagonal et cubique.

Tableau I. 1 Nomenclature des grandeurs utilisées dans la piézoélectricité.

Grandeurs Noms Unités Dimensions
E Champ électrique V.m'! G, 1)
D Induction électrique C.m? 3,1
S Déformation relative %) 6,1)
T Contrainte N.m? 6,1)
€ Permittivité électrique Fm! 3,3)
B Imperméabilité diélectrique m.F! 3,3)
s Compliance m?.N-1 (6, 6)
c Raideur élastique N.m2 (6, 6)

Constante piézoélectrique:
d relie la charge a la contrainte a C.N"! ou m.V-1 @3, 6)
champ nul ou constant

Constante piézoélectrique:
e relie la charge a la déformation a C.m? @3, 6)
champ nul ou constant

Constante piézoélectrique:
relie la contrainte et le champ a m?.C!

g induction nulle ou constante 3 6)
Constante piézoélectrique:
h rel¥e la de.:formatlon et le champ a N.C-! ou Vonr'! G, 6)
induction nulle ou constante
2. Role de la symétrie

La description du phénomene s’appuie sur le formalisme de la physique cristalline. On peut
classer I’ensemble des mailles cristallines selon 7 groupes nommeés : triclinique, monoclinique,
orthorhombique, trigonal, quadratique, tétragonal, hexagonale, cubique. Chaque maille cristalline
posséde des symétries qui réduisent le nombre de termes indépendants pour chaque matrice définies

précédemment.



e Symétrie d’axe 3

Prenons un systeme possédant I’axe z comme axe de symeétrie, noté axe 3. L’opération de

symeétrie peut s’exprimer sous la forme suivante :

cos® sino O
atg|=|-sin6 cosb 0 (7)
0 0 1

En remplacant & par 60° ou 120°, on obtient la matrice de rotation correspondant a un axe de

symétrie d’ordre 3. Gréce a cette matrice, on trouve les relations générales d’invariance des constantes

piézoélectriques et des permittivites.

d= 0 0 dsg 0 O 8)

g, 0 O
e=|0 ¢g; O 9.
0 0 &g

o  Céramiques piézoélectriques

Les céramiques piézoélectriques peuvent étre assimilées a des matériaux de classe de symétrie

oo/mm et possédent donc 3 termes indépendants au lieu de 18 pour d et 2 pour ¢ au lieu de 9.
D. LES CERAMIQUES PIEZOELECTRIQUES

Les céramiques poly-cristallines ferroélectriques ont joué un grand r6le dans la
« démocratisation » des matériaux piézoélectriques de par leur facilité de mise en forme et leurs

remarquables propriétés piézoélectriques.
1. Structure pérovskite ABO;

Il existe de trés nombreuses familles de céramiques ferroélectriques dont I’une des plus
importantes concerne les structures de type pérovskite pour la phase para électrique, c’est a dire au
dela de la température de Curie. Le nom provient de la structure pérovskite de CaTiOz nommé

communément structure ABO; (Figure 1. 15).

Des composés tels que PbZrTiOs, BaZrTiOs, SrTiOs, BaSnO3 ayant une structure cubique a
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haute température, ne possédent pas de moment dipolaire a haute température et ne sont donc pas
piézoélectriques. En dessous de T, la maille primitive se déforme et peut passer de la symétrie
cubique a une symétrie tétragonale ou orthorhombique. Méme si les variations des paramétres de
maille sont faibles, elles suffisent a créer un moment dipolaire permanent rendant le matériau

piézoélectrique. La substitution sur les sites A ou B induit des changements drastiques des propriétés

Figure 1. 15 Maille cubique de type pérovskite ABO:s.

physiques de ces matériaux. Des condensateurs & forte capacité volumique, des transducteurs
piézoélectriques et des actionneurs ont ainsi pu étre fabriqués. De nombreux composés
ferroélectriques ont une composition similaire @ CaTiOg3, résultant de la symétrie centro-symétrique a
haute température. De nombreux composés ferroélectriques ont une composition de type ABO; au

dessus de Tg, le site A pouvant contenir les cations Ba, Ca, Pb et le site B les cations Ti, Zr, Nb.
2. Diagramme de phase de I’oxyde ternaire Pb(Zr, Ti1.x)O3

Au dessus de la température de Curie, le matériau cristallise dans la phase cubique (Figure 1.
16). En dessous de cette température, la distorsion engendre la présence de phases différentes qui

dépendront du rapport Zr/Ti :

e Pour x>0.55, le matériau possede un moment dipolaire permanent et cristallise avec une
structure rhomboédrique.

» Pour x<0.45, le matériau est plus riche en titane et sa structure est de type quadratique.

e Pour 0.45<x<0.55, nous aurons un mélange des deux phases. C’est dans ce domaine que
les propriétés piézoélectriques seront les plus intéressantes, on appelle cette zone la zone

morphotropique.

Il est important de noter que le PbZrO; et le PbTiO3 sont miscibles en toutes proportions. La

zone AF est une phase anti ferroélectrique, non piézoélectrique.

On peut voir les différentes phases de la maille pérovskite avec des axes de polarisation

n’ayant pas la méme orientation. Dans le cas du systeme quadratique, phase riche en titane, la



Chapitre | : Généralités sur les matériaux piézoélectriques dans les microsystémes

polarisation est selon I’une des six directions de la maille cubique <100>. Dans le cas du systeme
rhomboédrique, riche en zirconium, il y a 8 axes de polarisation distincts correspondant aux axes
<111> de la maille cubique. Sur la figure 1. 17 sont représentées les distorsions des mailles cristallines

avec la polarisation spontanée.
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PbZrO; X (PbTiO3) —» PbTiO;

Figure I. 16 Diagramme de phase du PbZrO;-PbTiOs.
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Phase quadratique Phase cubique Phase rhomboédrique

a

Figure I. 17 Différentes phases rencontrées pour le PZT ; (a) Phase quadratique ; (b) Phase cubique ;

(c) Phase rhomboédrique.
3. Caractéristiques piézoélectriques et dopage des PZT

Il existe deux familles de PZT, ceux qui dits « doux » et les autres dits « dur » dont les

caractéristiques électriques sont comprises dans les mémes gammes de valeurs (Tableau I. 2) :

e PZT «doux»: ils sont choisis pour leurs grandes permittivités diélectriques et leurs
coefficients de couplage élevés. En revanche, on observe une diminution du facteur de qualité
mécanique, de la température de Curie et du champ coercitif. Pour obtenir ce type de

matériau, les ions Pb**sont substitués par La>*, les ions Zr*" par Nb>*ou Sb>* et Ti** par W®".
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Ces modifications engendrent la création de lacunes cationiques.

Tableau I. 2 Parametres piézoélectriques du PZT massif.

T (°C) £ E (kViem) P, (uClem?)  dyg(0C/N)  -dyy QC/N)  dys (pC/N)

<350 200-4000 6-30 20-50 40-750 15-250 50-700

e PZT «durs » : a la différence des PZT « doux », ils comportent des facteurs de qualités plus
élevés tout comme le champ coercitif. Par contre, ces augmentations s’accompagnent d’une
diminution de la permittivité diélectrique, des pertes diélectriques, du coefficient de couplage,
de la température de Curie et du champ coercitif. On peut par introduction des ions Na* et K*
en site A et Fe?*, Mn?"**, Ni** en B, provoquer ainsi la création de lacunes anioniques. Les

céramiques sont plus dures & polariser du fait de leur champ interne élevé.

Les PZT présentent un trés large spectre d’application dont les avantages et les inconvénients

de leur utilisation sont résumés dans le tableau I. 3.

Tableau I. 3 Particularité des céramiques PZT.

Avantages Inconvénients

v'Forts coefficients piézoélectriques
¥'Vieillissement du a la réorganisation des grains
v'Facteur de qualité élevé (Q>500)
Famille o v'Non linéarité sous fortes contraintes ou forts
PZT v'Composition ajustable .
champs électriques
v'Formes variées :
) . ) v'Fragilité mécanique en traction
disques, cylindres, anneaux, parallélépipedes

4, Elaboration des poudres de PZT

La méthode de fabrication la plus conventionnelle consiste a fritter une poudre d’oxyde a
haute température, entre 1100°C et 1400°C. La qualité du procédé détermine la qualité de la
céramique : il faut donc optimiser les parametres de frittage, de température et de composition pour
obtenir des matériaux aux propriétés électromécaniques optimales. Face a I’intérét suscité par ce type
de matériau, de nouveaux procédés d’élaboration ont été développés ces derniéres années pour
abaisser la température de réaction et avoir des grains de taille nanométrique, le tout avec une bonne
homogénéité chimique. Par exemple, Hirashima et al. [29] ont synthétisé des poudres de PZT a 500°C
grace a la technique sol gel contenant des précurseurs de métal d’alkoxyde. Une autre variante du
procédé sol gel consiste & obtenir des nanocristaux de PZT par la calcination a 900°C de sels de métal
oxalate. Il existe d’autres procédés permettant d’obtenir du PZT sous forme de poudre trés fine et

monodispersée mais leur fabrication souvent complexe nécessite le bon contrdle de parametres tels



que la température, le pH, etc. On peut aussi citer la synthése hydrothermale qui permet d’obtenir des
poudres de PZT pures en dessous de 150°C [30].

Mais pour obtenir des structures fonctionnelles, le matériau doit é&tre mis en forme.
Généralement, des matériaux massifs sous forme de pastille sont obtenus aprés pressage et frittage de
la poudre de PZT. On peut aussi réaliser des dép6ts de couches minces grace a des poudres ayant des
granulométries plus fines. Dans tout les cas, la structure finale sera composée de grains et de joints de
grain jouant un role trés important dans le transfert mécanique des efforts. Chaque grain est composé
de domaines, c’est a dire de régions a I’intérieur desquelles la polarisation est uniforme et constante.
Les caractéristiques électromécaniques dépendront de la forme, de la taille et de I’agencement de
chaque domaine au sein du milieu. Statistiquement, les domaines orientés au hasard conferent au
matériau une polarisation nulle a I’échelle macroscopique. Pour acquérir des propriétés

piézoélectriques, I’échantillon doit étre polarisé sous champ électrique.
5. Polarisation

La polarisation des céramiques consiste a rendre le matériau piézoélectrique et donc a aligner
dans une méme direction I’ensemble des moments dipolaires comme [I’illustre la figure 1. 18.
L’organisation cristallographique implique la quantification du moment dipolaire au sein d’un grain
selon des directions particulieres a 71°, 90°, 109° et 180°. Avec I’application d’un champ électrique
intense, on peut réorienter les moments dipolaires. Le retournement des domaines & 180° induit une
moindre déformation de la maille par comparaison avec les autres moments. En effet seul 65% des

domaines seront réorientés pour un angle initial égal a 71° et 53% pour 90°.

a) b)
& /'/ = L1l
\ \ / \ + élémentaire T I I I I T

Figure 1. 18 Etapes de polarisation des dip0les diélectriques d’une céramique ferroélectrique poly
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cristalline (a) Non polarisée (b) Polarisée sous champ E.

Ce déséquilibre entraine une certaine inertie et est & I’origine de la présence du cycle
d’hystérésis de la courbe P=f(E). Pour faciliter le processus, I’échantillon électrodé est soumis a un
fort champ électrique a des températures proches de la température de Curie T¢, maintenu durant le

refroidissement de la céramique. Juste en dessous de Tc, la distorsion de la maille primitive par
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rapport a la configuration non polarisée est tres faible, il est alors aisé d’aligner la polarisation de

chaque domaine.
PARTIE I1l. TECHNIQUES DE MICROFABRICATION DU PZT :

Les techniques de micro fabrication permettent de structurer les MEMS en leurs conférant les
propriétés désirées pour leur utilisation dans le domaine des capteurs. L alliance des procédés de mises
en forme du silicium et des procédés dits couches minces permettent de réaliser des composants
silicium intégrant le matériau piézoélectrique. Les couches minces sont des procédés de dépbts bien
adaptés pour le silicium : Sol-Gel, MOCVD, etc. Cependant de nombreux autres procédés permettent
de réaliser du dép6t de matériaux piézoélectriques comme les procédés dits couches épaisses : co-cuits

basse température (LTCC), jet d’encre, MicroPen, sérigraphie, etc.

Dans certains cas, il est possible d’associer ces technologies afin d’obtenir des fonctionnalités
variées : par exemple le micro-usinage d’une micropoutre de silicium avec le dép6t de couches

piézoélectriques sérigraphiées assurant le r6le d’actionneur et/ou de détecteur.

1. Dépbt des matériaux piézoélectriques en couche mince

Les dépbts ont des épaisseurs comprises entre quelques dizaines de nm et quelques um. Ces
conditions imposent des substrats parfaitement plans comme le silicium. Les dépéts en couche mince
ne sont pas réservés exclusivement au dép6t de matériaux piézoélectriques, on peut déposer des
conducteurs, des isolants... De plus les dép6ts sont effectués sur I’ensemble du substrat sans forme

spécifique et il est nécessaire d’employer des techniques de gravures pour obtenir la forme désirée.
a) Procédé Sol-Gel

Le principe est d’étaler & la tournette sur le substrat une solution contenant un solvant et des
agents précurseurs du PZT, il s’agit donc d’une méthode de dépdt chimique. Le solvant est ensuite
évaporé et un deuxiéme traitement thermique permet de cristalliser la couche dans la phase
ferroélectrique. On peut retrouver la présentation de cette technique dans les travaux de Kwok et al.
[38]. Les agents précurseurs sont souvent des alkoxydes et ce sont alors des alcools qui sont utilisés
comme solvants. L’équation 10 décrit la réaction chimique produite ou R et R sont des chaines
carbonées, M est I’ion métallique associé et (i, j) sont des entiers :

|\/|(0R)i + jR’(OH) — M(OR)H(OR)J_ + jROH (10.)

Un des points critiques de cette méthode concerne I’étape d’évaporation du solvant qui donne



souvent lieu a I’apparition de fissures. Comme pour la plupart des procédés de dépdt, le PZT est sous
forme amorphe et il faut donc effectuer un recuit de cristallisation. Par exemple, Choi et al. [39]

obtiennent une phase pérovskite a partir de 650°C avec un recuit de 30 minutes.

Cette technique est simple & mettre en ceuvre et il est facile d’ajuster les quantités des
différents constituants du PZT par le biais du dosage des précurseurs organométalliques.
L’inconvénient majeur de cette technique réside dans la faible épaisseur d’un dépét, de I’ordre de 50
nm, qui doit &tre réitéré pour atteindre des épaisseurs de quelques centaines a quelques milliers de nm.
Ces étapes successives engendrent donc une augmentation des risques de craquelures et donc des
risques de courts-circuits. Cette technologie est bien adaptée a la réalisation de mémoire
ferroélectriqgue mais ne semble pas trop adaptée a la réalisation de microsystémes car ils nécessitent

des volumes plus importants pour pouvoir générer de grande énergies.
b) Dép6t en phase vapeur d’organo-métallique (MOCVD)

Autre méthode de la famille des dépbts chimiques, héritée de la microélectronique pour
lesquelles de nombreux dépots pouvaient étre réalisées en CVD (« Chemical Vapor Deposition »). Le
but est de mettre en contact le composé a déposer qui est sous forme de vapeur avec le substrat. Pour
le PZT, il faut amener les ions métalliques qui le composent (Pb, Zr, Ti) grace a des organométalliques
[40]. L appareil nécessaire a la réalisation de ce genre de dép6t est complexe, de plus les précurseurs
organométalliques sont extrémement toxiques. Néanmoins, I’absence de recuit simplifie le procédé
puisque les réactions de formation du PZT sont activées a des températures de I’ordre de 700°C. La

vitesse des dépdts peut atteindre quelques centaines de nm par heure.

Comme la technologie sol-gel, il est facile de controler la composition et les dispositifs
réalisés possédent de hautes polarisations rémanentes, 50 pC/cm?® pour des films épitaxiés sur un
substrat SrTiO;. De plus, il a été réalisé des films minces de PZT & 440°C par une équipe de chez

NEC, Tatsumi et al. [41], permettant de faire croitre la couche mince sur une couche d’aluminium.
c) Pulvérisation

Contrairement aux deux autres méthodes de dépdts présentés précédemment, cette technique
est dite physique et permet de déposer toute sorte de matériaux : métaux, matériaux réfractaires,
diélectriques, céramiques. Le principe de la pulvérisation est de bombarder la surface du matériau a
déposer par des ions, comme de I’argon, a des températures de I’ordre de la centaine de degrés et sous
vide. Les particules éjectées, des atomes du matériau a déposer, vont ensuite se déposer sur le substrat.
L’ionisation des atomes d’argon quand a elle est obtenue par leur collision avec des électrons
accélérés entre I’anode et la cathode. Le matériau a déposer est placé a la cathode et le substrat est

placé a la masse. La figure I. 23 détaille les parties essentielles composant le dispositif [42].
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Le procédé décrit tel quel permet de déposer uniquement des matériaux conducteurs. Pour
déposer les isolants comme le PZT, il faut alterner la tension d’excitation du plasma qui est
classiqguement a 13,56 MHz [43]. Ce procédé permet de réaliser des dépbts avec des vitesses assez
élevées mais la bonne steechiométrie des couches est plus difficile a ajuster que les techniques décrites

précédemment.

Cette technique de déposition est la plus proche des procédés de microélectroniques et c’est la
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Figure 1. 19 Schéma simplifié du fonctionnement d’un bloc de pulvérisation cathodique.

technique qui, dans le cas du PZT, impose le plus faible budget thermique. Cet aspect est
particulierement intéressant lorsque I’électronique de traitement du signal est intégrée sur le méme

substrat que le corps d’épreuve.
d) Bilan

Le dépbt des couches minces est complexe & mettre en ceuvre pour les matériaux
piézoélectriques. Pour pouvoir atteindre des épaisseurs assez conséquentes, les temps de fabrication et
donc les codts deviennent importants. Finalement, on retiendra surtout qu’il s’agit de techniques en
perpétuelle évolution qui peuvent se révéler trés puissantes dans le domaine des grandes séries. Par
contre au vu des épaisseurs déposees, les dispositifs piézoélectriques ne sont pas forcément capables

de générer d’importantes forces ou d’importants déplacements.



B. COUCHES EPAISSES
1. Co-cuits basse température ou LTCC

Apparue dans les années 90, la technologie LTCC (Low Temperature Co-fired Ceramic) fait
partie intégrante des technologies dites couches épaisses. Son role était d’apporter une solution au
probléme technologique posé par I’augmentation du nombre de composants par unité de surface dans
les circuits électroniques. Le principe de ce procédé de fabrication est d’associer par laminage a chaud
plusieurs « feuillets » de céramiques fines (de 50um a 350um) sur lesquelles des couches de matériaux
(conducteurs, résistances, capacité, etc.) ont été préalablement déposées par sérigraphie. Les

principales étapes du procédé sont :

« découpage des feuilles de céramiques a partir de grandes plaques ou rouleaux

* mise en forme individuelle et percage des via pour les connexions électriques sur chaque
feuille (découpage laser ou poingonnage)

« remplissage des via a I’aide d’une pate conductrice

e le dépdt par sérigraphie des couches conductrices et résistives sur chaque feuille et
étuvage a 120°C

e laminage a chaud des feuilles céramiques, c’est-a-dire leur empilement sous pression
(classiqguement 200 bars) et a chaud (70°C) pendant 10 minutes

e cuisson de I’assemblage a haute température (<1000°C) sous atmosphere contrdlée pour
fritter les différentes feuilles et conférer aux couches leurs propriétés fonctionnelles

» recuit thermique éventuel pour relacher les contraintes thermomécaniques

e découpage individuel des circuits

Ce procédé a ainsi été largement utilisé pour la fabrication de circuits hautes fréquences dans
le domaine des télécommunications [57]. Depuis quelques années la technologie LTCC a également
été appliquée a la fabrication de composants de type MEMS notamment dans le domaine de la
microfluidique [58] ou pour créer des actionneurs a base de PZT pour lesquels il est nécessaire
d’utiliser des techniques complémentaires telles que la sérigraphie pour déposer les connectiques et le

matériaux piézoélectrique sur un substrat LTCC [68].

2. Jet-d’encre ou Ink-Jet

Il s’agit du méme principe que celui utilisé pour les imprimantes classiques. Ici, il s’agit de la
technique de dépét qu’il ne faut pas confondre avec I’actionneur ink-jet. Le but est de pouvoir déposer

des matériaux de différentes natures et de différentes formes a partir de poudres dispersées dans des
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solutions optimisées contenant des solvants, dispersants, liants, etc. La solution contenant la poudre
doit sécher rapidement lorsqu’elle est déposée et paradoxalement ne pas sédimenter lorsqu’elle est
dans la buse ou dans I’appareil. Par exemple pour des couches a base de PZT, une fraction volumique
de poudre (~10 %) permet de réaliser des dépdts corrects et correspond a une solution de viscosité
5.98 mPa.s et un rapport Re/We de 5.98 [59,60]. La préparation de I’encre est donc un parametre
complexe a contréler. La figure 1. 20 montre le type de structures réalisables, ici ce sont des colonnes
de PZT de 170 um de diamétre et de quelques millimeétres de hauteur. Cette structuration permet en
I’état de s’affranchir des étapes de gravure mais nécessite, dans le cas des colonnes par exemple, de
placer des électrodes pour réaliser des composants fonctionnels. Une matrice polymére permet ensuite
d’envisager leur utilisation pour générer des ondes en milieu liquide dans des directions
préférentielles. D’autres matériaux peuvent également étre déposes a I'aide cette technique

(Résistances, conducteurs, etc.).

a)

m 170 pm >

Téte Ink-Jet |:[|
0

0
Dépot 0

Substrat

Figure I. 20 (a) Principe du dépdt par jet-d’encre ; (b) Image de colonnes de PZT illustrant les

capacités de ce procédé pour réaliser des structures a haut rapport de forme.
3. MicroPen ou « Direct Write »

Comme précédemment, cette technologie offre la possibilité de déposer avec un micro
capillaire, sans contact avec le substrat, un fluide contenant différents matériaux. L’une des
particularités est de pouvoir réaliser des dép6ts sur des surfaces irrégulieres ou courbes. Le volume de
matiére expulsé est continu et son volume est contr6lé afin de pouvoir réaliser des structures

complexes comme illustré sur la figure I. 21-a.
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Figure 1. 21 (a) Principe de I’écriture MicroPen ; (b-c-d-e) Clichés des différentes structures

réalisables en matériau piézoélectrique.

Des structures composites PZT/polymére ont été réalisées grace a cette technologie par J. A.
Lewis [61]. A I’origine, le matériau actif est sous forme de poudre tout comme la technologie
présentée précédemment. Le frittage a 1000°C ~ 1100°C est effectué dans une atmosphére saturée en
PbO et le procédé permet de structurer en volume le matériau piézoélectrique a partir de filaments de
250 pm de diamétre. Les dimensions finales de ces structures sont millimétriques et la structuration

particuliere forme une sorte de squelette comme le montre les exemples en figure I. 21-(b-c-d-e).

CONCLUSION :

Nous venons de voir une variété d’applications de microsystemes a base de structures
piézoélectriques qui nécessitent des méthodes de fabrications adaptées pour la plupart a la technologie
silicium. Notre attention s’est portée sur la réalisation de ces structures a I’aide de la technologie
couche épaisse sérigraphiée qui permet de mettre directement en forme les matériaux sans passer par
des étapes intermédiaires de gravure et d’obtenir des volumes importants comparés aux couches
minces. Par conséquent, les déplacements et/ou les forces générées peuvent étre relativement
importantes face a ces derniéres. Il est & noter que le procédé couche épaisse sérigraphié peut étre

utilisée conjointement avec la technologie silicium.

Nous nous proposons de réaliser des structures entiérement sérigraphiées en associant cette
technologie couche épaisse standard & la méthode de la couche sacrificielle. En effet, cette technique
mise au point au laboratoire nous a déja permis de libérer les structures du substrat sur lequel elles

sont fabriquées afin de pouvoir les actionner librement.
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- CHAPITRE Il -

Les couches épaisses sérigraphiées peuvent permettre de réaliser des empilements successifs
de couches de natures, géométries et dimensions variées. Autre point clef, cette technologie ne
nécessite pas de passer par des étapes intermédiaires de gravure pour définir la géométrie des couches.
Les épaisseurs sont comprises entre quelques micrométres et quelques centaines de micrometres. Les
dimensions latérales quant a elles sont de quelques centaines de micrométres a plusieurs millimetres.
Les dispositifs sérigraphiés peuvent s’avérer trés intéressants dans le domaine des hautes fréquences
ou I’épaisseur des dépots permet de générer et/ou détecter des ondes acoustiques de compression dans
I’épaisseur a quelques dizaines de MHz pour réaliser, par exemple, de I’imagerie médicale [62]. Dans
des domaines fréquentiels similaires, il a aussi été montré que I’on pouvait sérigraphier des structures
empilées d’éléments piézoélectriques et que ces configurations permettaient de générer a quelques
MHz des puissances acoustiques similaires & des céramiques massives [63] pour effectuer, par
exemple, des mélanges de particules en micro fluidique ou les écoulements laminaires ne favorisant

pas les mélanges.

Contrairement aux matériaux massifs, la fabrication de couches épaisses ou de couches minces
piézoélectriques nécessite I’utilisation de substrats supports de natures variées tels que I’alumine, le
silicium, I’inox, etc. Ces derniers, solidaires du matériau piézoélectrique et des électrodes déposées,
peuvent avoir une influence négative dans certaines applications ou la sensibilité du capteur, la force
et/ou le déplacement de I’actionneur, la récupération d’énergie mécanique/thermique du transducteur,
etc. sont primordiales. D’ou I’intérét de réaliser des structures découplées du substrat et
autosupportées sur lequel elles sont fabriquées pour favoriser la mobilité du composant
piézoélectrique dans le plan ou hors-plan. Des structures actives partiellement libérées du substrat ont
été obtenues en associant la technologie couche épaisse et la méthode de la couche sacrificielle.
L’efficacité d’une telle technologie a déja été démontrée pour la réalisation de micropoutres

métalliques, d’actionneurs thermiques, cavités etc. [65].

Aprés avoir exposé quelques travaux sur les couches piézoélectriques, les procédés standards
de sérigraphie et de libération des couches seront présentés. Une étude de faisabilité de nouveaux
composants piézoélectriques libérés en pont est entreprise et comprend les différentes étapes de
conception, de fabrication, de caractérisations physicochimiques, de caractérisations électriques.
Finalement, une modélisation numérique des composants libérés autosupportés est proposée et permet

de mieux appréhender I’influence de la libération sur les structures libérées piézoélectriques.
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PARTIE . COMPOSANTS PIEZOELECCTRIQUES EN COUCHE EPAISSE

Les procédés de dépOts de couches « épaisses ou minces » permettent d’élaborer des
composants de faibles dimensions, & bas co(t énergétique et & hautes fréquences (quelques MHz).
Bien qu’il soit possible de réaliser des structures complexes, la plupart des dispositifs obtenues a I’aide

de ces technologies sont simples et consistent en une structure « capacitive » composé de deux

parties :
» lacouche structurale active qui est I’élément piézoélectrique
» les électrodes qui en fonction de leurs orientations vis-a-vis de I’axe de polarisation
permettent de générer des modes de vibrations particuliers.
A. CARACTERISTIQUES DES COUCHES EPAISSES DE PZT

Les couches épaisses sérigraphiées permettent de réaliser des MEMS piézoélectriques sur
différents types de substrats : alumine, silicium [64], LTCC [65], inox. Dans ce cas, d’une maniére
générale et contrairement aux PZT massif, I’utilisation du PZT n’est compatible qu’au prix d’un
abaissement de sa température de frittage en dessous des 950°C. Pour ce faire, il est possible d’ajouter
différents composés permettant de réaliser des frittages en phase liquide [66] ou d’aider au frittage
grdce a I’ajout d’une phase vitreuse adaptée [67]. Il est possible de réaliser des structures
piézoélectriques complexes et de faibles dimensions possédant des capacités d’actionnement ou de
détection. Sur ces bases, KOCH et al. [68] ont réalisé une microvalve en silicium actionnée a I’aide
d’une couche épaisse de PZT. Cependant de nombreuses études traitant de I’interaction du PZT avec
le silicium ont montré la difficulté de réaliser ce type de structure [69,70]. Si I’on exclut ces problémes
de compatibilité, les procédés couches épaisses permettent de fabriquer des dispositifs avec des
épaisseurs supérieures a celles que I’on peut obtenir en couche mince et permettent donc d’avoir des
structures finales capables de générer de plus grandes forces ou de plus grands déplacements.
Toutefois, I’influence du substrat ne se limite pas qu’a une interaction physico-chimique. Son role est
aussi mécanique : il modifie le comportement de I’élément piézoélectrique comme le montre I’étude
d’un transducteur réalisé en couche épaisse piézoélectrique sur alumine [71]. Cette liaison modifie la
mobilité de la couche piézoélectrique transverse au plan du substrat, rendant difficile la mesure du
paramétre piézoélectrique ds;. La présence du substrat de part son épaisseur rend les mesures de ce
parametre difficile et force & adopter des stratégies de mesures compliquées comme celles décrites

dans les articles [72, 73] qui sont basées sur des mesures s’appuyant sur I’effet direct.

L’équation 11 montre que le substrat provoque une diminution du coefficient ds; selon le

coefficient de Poisson v et le module de Young E du substrat.



2d31(31% + (Vsubstrat / Esubstrat))

(11)
Si+ S

d33,efficace = d33 -

Ces mesures, effectuées sur des poutres constituées du substrat et de la couche piézoélectrique,
consistent a appliquer une force sinusoidale sur le matériau et a récolter les charges crées par effet
piézoélectrique. Une autre méthode de mesure consiste & étudier la propagation des ondes acoustiques
avec un analyseur de réseau placé aux bornes du matériau piézoélectrique, et d’en déduire directement
les paramétres. Ainsi, V. Ferrari et al [74] ont établit le modéle de Mason d’une structure résonante
sérigraphiée sur substrat d’alumine et montré I’influence de I’épaisseur du substrat sur ces résonances.
Apreés avoir diment caractérisé électriqguement le systéme, ils prennent en compte I’influence d’une
résistance de charge (une couche sensible) et en déduisent la relation entre les variations de la masse
de la couche et les variations de la fréquence de résonance. Ce travail montre également qu’il est
possible de réaliser des balances gravimétriques a partir de composants piézoélectriques sur alumine.
Cette application pose cependant certains probléemes : le fait de devoir travailler a hautes fréquences

(quelques MHz) et la faiblesse du facteur de qualité (~ 60).

De plus, I’étude des couches épaisses piézoélectriques révéle des caractéristiques
piézoélectriques réduites de plus de 50% vis a vis des céramiques massives de méme composition.
Outre I’effet du substrat, il est important de garder a I’esprit que le procédé de mise en forme est trés
différent. L’un des premiers paramétres qui différencie les couches épaisses sérigraphiées des
céramiques massives est la compacité, respectivement 70% et ~100%. A ce propos, S. N. Gwirc et Al.
[74] ont montré que I’on pouvait prendre en compte I’influence de la porosité, de I’ajout d’agent de
frittage, le substrat pour expliquer la diminution du coefficient ds; par rapport a une céramique

massive.

Afin de s’affranchir de I’influence du substrat sur le parameétre dss, nous nous proposons de
libérer les couches piézoélectriques du substrat sur lequel elles ont été fabriquées a I’aide de la

technique de sérigraphie associée a la méthode de la couche épaisse sacrificielle.
B. MICROFABRICATION STANDARD DE COUCHES SERIGRAPHIEES

Le procédé couche épaisse standard basé sur la technique de dépdt par sérigraphie est une
technique de fabrication collective de microcomposant & faible colt, largement utilisée en
microélectronique hybride pour la réalisation d'interconnexions, de composants passifs (conducteurs,
résistances, isolants, etc.) en couche épaisse et pour l'encapsulation de circuits hybrides. Il permet
également de valoriser les propriétés de nombreux matériaux et de développer des applications dans le

domaine des composants passifs (varistances, éléments chauffant, etc.) et des capteurs.
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Cependant, I’adhérence des différentes couches sur le substrat peut étre un élément bloquant
pour I’actionnement de structures. La solution proposée par notre laboratoire est de découpler les
éléments de structure du substrat sur lequel ils ont été fabriqués, par I’association de la technologie

standard de sérigraphie et la méthode de la couche sacrificielle que nous présenterons également.
1. L’encre de sérigraphie
On peut difféerencier deux familles d'encre :

o celles qui sont dites "minérales" et dont la cuisson s'effectue généralement entre
500°C et 1100°C
« celles qui sont dites "polyméres", développées pour des applications basses

températures et dont la consolidation est acquise par polymérisation.

Il existe un grand nombre d’encres différentes parmi les deux familles présentées ci-dessus.
Les premiéres sont constituées d’une charge minérale, sous forme d’une poudre, dispersée dans une
phase organique. Dans la seconde famille, il existe plusieurs possibilités. On peut opter pour des
structures entiérement polymeres dans lesquelles I’encre n’aura a priori qu’une composante organique
ou des structures polymére chargées pour lesquelles on inclut une autre phase, sous forme de poudre,

de nature variée (minérale...).
a) Phase minérale

C'est la partie qui différencie chaque encre puisqu'elle définit la fonction finale de la couche

sérigraphiée. Elle contient (Figure I1. 1) :

» le matériau actif sous forme de poudre. Il posséde généralement une granulométrie de
0,1 & 10 microns. Il confére a la couche sérigraphiée ses propriétés (isolant,
conducteur, magnétique, piézoélectrique, etc.). Les encres conductrices commerciales
les plus utilisées aujourd'hui sont fabriquées a partir de poudres d'argent, d'or, de
platine, et trés souvent d'alliages de ces métaux (Ag-Pt, Ag-Pd-Pt, Au-Pd, etc.). Les
encres diélectriques sont généralement basées sur des verres de type borosilicate ou
aluminosilicate. Enfin, les encres résistives sont généralement constituées de verres
auxquels on ajoute des poudres conductrices ou semi-conductrices de type oxydes de
ruthérium, de bismuth, de rhodium, de palladium, etc.

» les ajouts ou dopants introduits en faible quantité sous forme de poudre. lls peuvent
avoir plusieurs roles dont ceux de modifier les propriétés physico-chimiques de la
couche, de favoriser I’adhérence, etc.

» les liants minéraux composés généralement de frittes de verre qui se ramollissent a



I’approche de la température maximale de cuisson. Leur faible viscosité permet alors
d’une part de mouiller les grains afin d’assurer leur cohésion et d’autre part de
combler les vides engendrés par le départ des liants organiques. De plus, ils assurent

au refroidissement I’adhérence de la couche sur le substrat.

’—( Encre de sérigraphie 1—\

Partie minérale Partie organique
Mate.nau Dopants l..lal"lt Llar.1t Solvant
actif minéral organique

A4
Fonction Fonction
électrique mécanique

Figure I1. 1 Composition d’une encre de sérigraphie.

Fonction

impression

b) Phase organique
Dans une encre minérale, la phase organique doit remplir plusieurs fonctions :

» donner les caractéristiques rhéologiques adaptées aux encres de sérigraphie. Ces
propriétés sont dues essentiellement aux solvants de type terpinéol, acétate de butyl
carbitol, etc. qui permettent de dissoudre les liants organiques et d’ajuster la viscosité
de I’encre. Leur élimination est effectuée a basse température dans une étuve a 120°C.

« apres I’étuvage, I’encre sérigraphiée doit garder sa cohésion. Ce réle est assuré par des
composés de type éthylcellulose ou résine acrylique. Leur élimination s’étale de
150°C a 500°C.

Dans la famille des encres dites « polyméres », les liants organiques sont remplacés par des
résines thermodurcissables, jouant un r6le trés important sur la cohésion de la structure. La différence
majeure avec les encres classiques est I’étape de polymérisation de la résine qui donne a la couche

sérigraphiée sa structure définitive. Il existe plusieurs types d’encre :

» résines phénoliques pour de bonnes propriétés diélectriques mais qui sont également

utilisées comme encres conductrices lorsqu’elles sont chargées avec des poudres
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meétalliques

résines époxy ayant des propriétés semblables aux résines phénoliques et qui
possedent en plus I’aptitude a étre utilisées sur des substrats souples

résines polyimides qui ont des résistances a la température supérieures aux deux

premieres.

2. Le dépdt par sérigraphie

Le principe est de déposer I’encre sur un substrat au travers d’un écran sur lequel des motifs

ont été créés par photolithographie d’un film polymere photosensible (Figure 11. 2).

La qualité du dépét final est gouvernée par plusieurs parametres :

la rhéologie de I’encre

les propriétés de I’écran

les réglages de la sérigraphieuse avec la vitesse de la raclette, le hors-contact qui est la
distance écran-substrat, etc.

Raclette en caoutchouc
Encre
| @4‘// [ }«——— Ecran en acier inox

Début
Film polymére

d’impression [ 5‘\
Substrat

N\
| |

f

Impression en -
cours

Fin de
'impression

Dépot

Figure I1. 2 llustration du dépdt par sérigraphie.

a) Propriétés rhéologiques de I’encre

La rhéologie est la science des écoulements et permet de comprendre le comportement de

I’encre de sérigraphie. Pour satisfaire sa fonction, I’encre doit avoir les caractéristiques suivantes :

fluidité lors de son passage au travers de I’écran
respect dimensionnel du dépét une fois que le motif est sérigraphié sur le substrat

un bon lissage de I’encre



L’ensemble de ces caractéristiques se retrouve pour des encres au comportement pseudo
plastique, ou la viscosité de I’encre varie avec la vitesse de cisaillement. On peut donc décrire le
procédé en fonction du cisaillement caractéristique de chacune des étapes, comme décrit sur la figure

1. 3. En effet le gradient de vitesse (s™*) varie fortement pour les étapes suivantes :

e avant utilisation avec I’étape d’homogeénéisation effectuée avec une simple spatule
(10°<D (sh)<1)

« lors du déplacement de la raclette & la surface de I’écran (1< D (s*)<10)

« passage de I’encre au travers des mailles (10< D (s*)<100)

« lissage des couches aprés dépots (10™'< D (s)<1)

agitation

nappage

raclette

décollement

Viscosité (Pa.s)

écran

Temps (unités arbitraires)
Figure Il. 3 Variation de la viscosité de I’encre au cours d’un dépdt par sérigraphie.
b) L’écran de sérigraphie

De maniére générale, les écrans sont constitués d’un tissage en acier inoxydable ou en nylon

monté sur un cadre en acier. Selon I’utilisation, plusieurs parameétres varient :

e le nombre de fils par pouce exprimé en « mesh »
« diamétre du fil qui dépend de la toile utilisée (standard, forte ou ultra-mince)
» la zone de passage de I’encre, défini par I’espace entre les fils, doit étre 3 & 5 fois

supérieure au diamétre maximal des particules solides présentes dans I’encre.
Les écrans les plus utilisés en microélectronique sont répertoriés dans le tableau Il. 1.

Les motifs de sérigraphie sont réalisés sur ces toiles ou des films polyméres photosensibles

commerciaux d’épaisseur comprise entre quelques microns et 100 um sont déposés. Un typon
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photographique représentant les motifs désirés est placé entre la source d’ultraviolet et I’écran pour la
phase de polymérisation de la résine aux endroits désirés. Aprés I’insolation, dont les temps
d’exposition varient en fonction des toiles et des émulsions, la révélation de la résine non insolée
s’effectue dans I’eau pour obtenir les motifs nécessaires au dépdt comme présenté sur la figure I1. 4. 11

s’agit d’émulsions photosensibles de type positive.

En premiére approximation, I’épaisseur du dép6t eq peut étre reliée aux caractéristiques de
I’écran par la relation [75] :

ey =0.5E; + E; (12.)

ou E; et Er représentent respectivement I’épaisseur de la toile de I’écran et la surépaisseur
d’émulsion.
Une fois le dép6t effectué, la qualité de la structuration de la couche dépendra essentiellement

du traitement thermique.
3. Traitement thermique des couches épaisses

Il se compose de deux étapes distinctes et varie en fonction de I’encre :
e pour une encre minérale, I’étuvage et la cuisson

e pour une encre polymére, I’étuvage et la polymérisation.
a) L’étuvage

Un étuvage de 15 min. & 120°C dans une étuve ventilée permet d’éliminer les solvants
présents dans I’encre. Pour prévenir I’apparition de fissures, notamment dans le cas ou les dép6ts sont

épais, la montée en température doit étre contrdlée.
b) La cuisson

Elle confére a la couche épaisse sérigraphiée I’ensemble de ses propriétés finales.
Contrairement aux fours classiques utilisés dans I’industrie, de type four a passage, nous utilisons un
four plus souple d’utilisation mis au point au laboratoire (Figure 11. 5). Il posséde une zone de chauffe

a gradient vertical de température dont les principales caractéristiques sont illustrées ci-apres :

« compatibilité avec le prototypage, souplesse d’utilisation
« meilleur contrdle des profils de cuisson grace a au contrdle en temps réel de la
position de I’échantillon au sein du gradient thermique

« meilleur contrble des atmosphéres de cuisson (azote, air, 0xygéne, etc.)
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Tableau Il. 1 Caractéristiques des écrans usuels.

Type d’écran Diameétre du fil Vide de maille  Epaisseurde  Epaisseur du dépot

(meshs) (um) (um) la toile (um) humide (um)
70 51 266 211 185-230
105 75 160 162 144-178
200 41 86 94 81-97
325 30 51 66 58-71
400 25 38 56 50-61

Film polymere
photosensible Espace du motif

Figure Il. 4 Coupe d’une toile d’épaisseur E; recouverte d’un film de polymére de surépaisseur E;.

Généralement, un cycle de cuisson dure environ une heure et comprend trois étapes
(Figure I1. 6):

« une montée en température a une vitesse comprise entre 30°C.min™ et 50°C.min™,
maintenue jusqu’a la température de palier. Durant cette étape, il y a tout d’abord
I’élimination des liants organiques, de la température ambiante & 500°C environ. Pour
avoir une bonne qualité de combustion, I’atmosphére de cuisson doit &tre riche en
oxygene et la circulation gazeuse doit é&tre suffisante. Au dela de ces températures et
ce jusqu’a la température de palier, les processus de ramollissement des verres et de
frittage s’amorcent.

e un palier de cuisson de 10 et 15 min. généralement entre 850°C et 950°C, ajusté en
fonction de chaque matériau. Lors de cette étape, le frittage se poursuit tandis qu’une
interaction chimique entre le substrat et la couche est initiée par la présence des liants
vitreux ou oxydes.

« une descente en température & une vitesse comprise entre 30 et 50°Cmin™. La phase

vitreuse en se solidifiant assure le scellement de la couche sur le substrat.

55



Chapitre 11 : Composants Piézoélectriques en couches épaisses sérigraphiées

Figure 11. 5 Four de cuisson automatisé a gradient vertical.

N
Frittage (15 min)
850-950 -

. Fusion des liants
o 750 - 30-50°C/min vitreux 30-50°C/min
= Ramollissement
= dec i ; Solidification
-] es liants vitreux g
= 500 - progressive du verre
o et scellement
£ Décomposition des
52 liants organiques

Evaporation des

solvants résiduels

25 1 T ] >

25 35 60
Temps (min)

Figure 11. 6 Cycle de cuisson typique d’une encre de sérigraphie minérale.

4, Densification et libération

Cette technique permet de fabriquer des composants mono ou multicouches dont I’adhérence
au substrat est souhaitée. Au début principalement utilisé comme simple outil de fabrication de
composants passifs, la technologie couche épaisse a connu une premiére évolution vers la mise en

valeur des propriétés de matériaux par la fabrication de composants divers (capteurs, varistances,
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éléments chauffants, etc).

Une deuxiéme évolution a consisté a ajouter une étape supplémentaire au procédé standard : un
pressage mécanique de la couche avant cuisson afin d’augmenter sa compacité [76].

De plus, I’actionnement des couches indépendamment du substrat représentait un verrou
technologique que nous avons contourné par la mise au point d’un procédés permettant de découpler

les couches du substrat sur lequel elles sont fabriquées [77].

Plus spécifiquement, cette technologie peut &tre employée pour déposer des couches
piézoélectriques simplement grdce a une encre chargée en matériau piézoélectrique. Des ajouts
s’avéerent nécessaire pour abaisser la température de cuisson et/ou densifier les structures

piézoélectriques [78].
5. Conclusion

La réalisation de MEMS piézoélectriques est un enjeu économique important en raison du
nombre d’applications qui en découlent. La double fonctionnalité de ces matériaux peut étre exploitée
pour réaliser des actionneurs, des capteurs ou des transducteurs pour transformer 1’énergie mécanique
en énergie électrique. Leur fabrication n’est toutefois pas aisée et nécessite I’utilisation de nombreux

procédés technologiques aux particularités tres variées.

Dans le cadre de la micro structuration sur silicium, il est possible d’intégrer des couches
minces piézoélectriques. Les avantages en termes de miniaturisation sont grands mais les
inconvénients de réactivités entre le substrat et les matériaux piézoélectriques sont importants. Afin de
diminuer ces problémes, des dépdts intermédiaires sont utilisés pour isoler le silicium du PZT sous la
forme de couches tampons ou des électrodes. De plus, il est possible de diminuer la réactivité entre les
matériaux en abaissant les températures de frittage des matériaux piézoélectriques de 1200°C a 800°C

grace a des ajouts.

Généralement, les caractéristiques piézoélectriques et mécaniques de ces couches minces ne
permettent de générer que de faibles forces et/ou déplacements. Une augmentation sensible de ces
derniers peut, par exemple, étre obtenue avec des dépots plus épais sérigraphiés. Cette technologie
couche épaisse, adaptée a la réalisation a faible colt de petites et moyennes séries de circuits
électroniques, permet de réaliser des structures de dimensions latérales minimales de 100x100um? sur
des épaisseurs de quelques micrometres a plusieurs centaines de micromeétres. La relative simplicité du
procédé rend possible I’utilisation de cette technique de dépdt sur tout type de matériau a la condition
qu’il soit plan. La polyvalence de cette technologie est donc trés intéressante pour la réalisation des
MEMS en regle générale et notamment de MEMS piézoélectriques. Pour ces derniers, la cristallisation
du PZT est obtenue sans avoir recours a des couches intermédiaires comme celles employées pour les

couches minces piézoélectriques.
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PARTIE Il. FAISABILITE DE COUCHES EPAISSES LIBEREES

Le procédé de libération de couches épaisses sérigraphiées a été développé au sein du
laboratoire IMS. Le principe est de désolidariser partiellement une couche épaisse « structurale » de
son support en y déposant préalablement une couche temporaire d’épaisseur calibrée appelée couche
sacrificielle qui, apres frittage ou cofrittage de I’ensemble, est éliminée par dissolution dans une

solution.

A. PROCEDE DE LA « COUCHE SACRIFICIELLE »

Ce procédé comporte trois étapes (Figure 1. 7) :

» le dép6t puis la consolidation de la « couche sacrificielle »
« le dépdt des couches structurales qui peuvent étre de différentes natures suivi de la
cuisson

* |’élimination de la « couche sacrificielle ».

I |¢——— Substrat

J

7 <+— Couche sacrificielle

J

‘ Couche structurale
@
©)

Figure 11. 7 Etapes du procédé de la couche sacrificielle.

@ |

1. Fondamentaux de la couche épaisse sacrificielle
Pour jouer correctement son réle, la couche sacrificielle doit :

e servir de support mécaniquement stable pendant les dép6ts ultérieurs des couches
structurales

e se comporter comme un support mécanique stable durant I’ensemble de la cuisson de
la couche structurale

e présenter une compatibilité ou incompatibilité chimique avec les couches structurales,
notamment pendant la cuisson

» avoir des propriétés thermomécaniques compatibles avec celles des couches



structurales et du substrat

e posséder un bon état de surface

De plus, les différents constituants de la couche sacrificielle doivent pouvoir étre mis sous
forme d’encre sérigraphiable et étre éliminés le plus facilement possible par voie chimique et/ou

physique en fin de procédé, sans altération des couches structurales.
2. Choix des matériaux

En fonction des critéres définis précédemment, une encre & base d’encre polymére
thermodurcissable et de poudre minérale a été développée. En effet, quelle que soit la base polymére
choisie, sa température de stabilité thermique n’excede pas 300°C, signifiant qu’un tel matériau ne
peut pas seul jouer le role de support mécaniquement stable durant le procédé de cuisson, qui a
généralement lieu entre 750 et 950°C pour des encres classiques. Au-dela de 300°C, le rble de la phase
minérale est de supporter mécaniquement la structure durant I’ensemble de la cuisson et étre stable
jusqu’a 950°C. Il est intéressant de noter la robustesse, la planéité et la nature peu absorbante de la

base polymére vis-a-vis des couches structurales déposées ultérieurement.
a) Choix de la base polymére

Parmi les polymeres thermodurcissables pouvant servir de base a une encre de sérigraphie, la

résine époxy semble offrir le meilleur compromis :

* une bonne compatibilité chimique avec les autres matériaux
» une application compatible avec la sérigraphie

 une bonne tenue en température

Généralement, les résines époxy [79] utilisées dans I’industrie sont basées sur le prépolymeére
DiGlycidylEther de Bisphénol A (DGEBA) et différents types de durcisseurs tels que des amines
aliphatiques, des amines aromatiques et des anhydres d’acide. Par rapport aux autres durcisseurs, les

anhydres d’acide possédent plusieurs avantages :

» réaction faiblement exothermique
» faible retrait durant la polymeérisation
» faible viscosité

» bonne compatibilité chimique avec les autres matériaux et bonne tenue en température

Parmi les différents produits commercialisés, nous avons choisi la résine mono composant que
nous appelons EPO 1 car elle possede I’ensemble des caractéristiques demandées. Cependant,

I’anhydre d’acide réagissant fortement avec I’eau pour former des composés acides qui n’ont plus les
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mémes propriétés vis a vis du pré-polymére DGEBA, nous limite a I’emploi de matériaux non

hygroscopiques.

Une analyse thermogravimétrique sous air (ATG) a été réalisée a I’aide d’une thermobalance
SETARAM TAG 2400 sur des échantillons de résine polymérisés a 125°C pendant 25 minutes
(Figure 11. 8). Aprés un départ des solvants vers 100°C, une zone de décomposition comprise entre
275°C et 450°C est observée. Cette analyse confirme donc I’utilité d’avoir une charge minérale afin de
conserver un support pour les couches structurales et fonctionnelles au dela des 450°C. Grace a ces
observations, nous pouvons ajuster les profils de cuisson permettant éliminer les gaz de combustion

sans occasionner de déformations ou de fractures des couches structurales.

-10

Perte de masse (%)
[}

-15
0 100 200 300 400 500

Température (°C)

Figure I1. 8 Analyse thermogravimétrique sous air de la résine époxy EPO 1 polymérisée.
b) Choix de la partie minérale

Des travaux antérieurs ont montré la simplicité et I’efficacité de I’élimination de la phase
minérale par voie humide Ceci a conduit au choix de sels ioniques dont la solubilité dans I’eau peut
étre prévue par des regles s’appuyant sur le caractére acido-basique des ions constituants le solide
[80].

Afin de rester compatible avec un maximum d’encres de sérigraphie généralement cuites entre
850 et 950°C, le matériau choisi doit avoir une température de fusion d’au moins 950°C. Le critére de
tenue a haute température (950°C) élimine la plupart des sels solubles. Seuls deux familles peuvent
fournir des matériaux a la fois solubles dans I’eau et suffisamment réfractaires : les sels de potassium
et les sulfates. Parmi les sels de potassium seuls le sulfate de potassium K,SO, (T=1069°C) et le
phosphate de potassium K3PO, (T=1069°C) ont des points de fusion suffisamment élevés. Parmi les
sulfates, les composés ayant un point de fusion suffisamment élevé sont : le sulfate de césium Cs,SO,
(T=1005°C), le sulfate de magnésium MgSO, (T=1127°C), le sulfate de rubidium Rb,SO,
(T=1050°C), le sulfate d’aluminium Al,(SO,); (T=1040°C), le sulfate de béryllium BeSO,



(T=1127°C) et le sulfate de cadmium CdSO, (T+=1000°C).

Etant fortement solubles dans I’eau, tous ces composés présentent I’inconvénient d’étre
hygroscopiques. L’humidité contenue dans la poudre et dans I'atmosphere peuvent ensuite avoir un
effet néfaste sur le comportement rhéologique de la résine époxy. En effet, I’agent durcissant de type
anhydride utilisé dans notre résine époxy est extrémement sensible a la présence d’eau avec laquelle il
réagit fortement. Des essais de fabrication d'encre ont été effectués avec NaCl et MgSO,. Fortement
hygroscopiques, ces poudres ont permis de vérifier I'impact de I'humidité sur le comportement de la
résine époxy a travers des mesures de viscosité. Dans les deux cas (époxy/NaCl et époxy/MgSQ,), le
comportement de I'encre est de type rhéoépaississant : la viscosité de I'encre augmente drastiquement
avec la vitesse de cisaillement jusqu'a atteindre une valeur infinie rendant impossible toute utilisation
de cette encre en sérigraphie. Ceci nous a mené a envisager I’utilisation de composés moins sensibles
a I’humidité qualifiés de « tres faiblement solubles » mais dont on peut, dans certains cas, facilement
augmenter la solubilité. Parmi ces composés, les carbonates et les oxydes sont les seules familles ou
I’on trouve des matériaux & haut point de fusion. Dans le cas des carbonates, seuls les carbonates de
métaux alcalins sont fortement solubles dans I’eau mais en revanche leurs températures de fusion
dépassent difficilement 800°C. Pour trouver des carbonates ayant de plus hauts points de fusion, il faut
se tourner vers les carbonates d’alcalino-terreux MCO3; (M=Mg, Ca, Sr ou Ba) dont les températures
de fusion sont données dans le tableau Il. 2. Par rapport a d’autres matériaux plus réfractaires comme

les oxydes, I’intérét de ces composés apparait a I’étape de dissolution.

Méme si leur solubilité dans I’eau est faible, il est possible grace a une légere acidification du
milieu d’augmenter les vitesses de dissolution. La réaction acido-basique est présentée ci dessous avec

M I’élément appartenant & la colonne Il de la classification périodique.

MCO; ,, +2HO" & M* +CO, = +3H,0 (13)

(solide) gaz)

Selon le principe de Le Chatelier, il y a un déplacement de I’équilibre d0 a la disparition du
dioxyde de carbone définit par (1) vers la droite qui contribue a maintenir une vitesse de réaction
constante jusqu’a I’élimination totale du carbonate. Il a été mis en évidence que le carbonate de
strontium (SrCOs) était un excellent candidat pour les applications envisagées (T<1000°C) puisque les
températures standards de la sérigraphie sont inférieures & 1000°C. De plus, ce matériau ne présente

pas de danger pour la santé.
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Tableau 1. 2 Température de fusion et de décarbonatation des principaux carbonates d’alcalino-

terreux.
Température de fusion Température de
Carbonates (°C) [81] décarbonatation
MgCO; 350 400
CaCO; 850 600
SrCO; 1100 850
BaCO; 1740 1050
B. MISE EN (EUVRE DU PROCEDE DE LA COUCHE SACRIFICIELLE
1. Elaboration de I’encre de la couche sacrificielle

La mise en encre fait intervenir deux constituants, la poudre minérale et la phase organique,

devant étre traités avec la méme attention.
a) Poudre minérale

La poudre minérale choisie est SrCO; (Carlo Erba Reagenti, pureté : 99%). Pour des raisons
de stabilité mécanique, la couche sacrificielle doit étre la plus compacte possible durant la cuisson et
particulierement aprés le départ de la phase organique. En effet, I’efficacité de I’élimination finale
n’est pas basée sur la morphologie de la couche mais sur la nature du matériau. Ainsi, la poudre doit
étre préparée a la mise en encre en s’attachant a respecter les conditions requises pour toute poudre

incorporée dans une encre de sérigraphie [78] :

 tailles de particules inférieures a quelques um pour traverser les mailles de I’écran
» grains a forme sphérique ou sphéroidale
» les agglomérats doivent étre éliminés pour ne pas nuire a I’état de surface de la couche

sacrificielle.

Une étude granulométrique a révélé la présence d’une population de particules centrées autour
de 0,7 um et une autre autour de 5,5um. Toutefois, il est a noter la présence d’agglomérats de
particules dont la taille est centrée autour de 580um (Figure Il. 9-a.). Pour supprimer ces agglomérats,
un tamisage a 31 pum a été effectué sur la poudre de départ (Figure Il. 9-b.). Si I’on rajoute des

ultrasons pendant I’analyse on peut méme observer un décalage du pic correspondant a la population
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initialement centrée autour de 5,5 um (Figure 1. 9-c.). Apres les diverses étapes, la poudre présente
une répartition granulométrique quasi unimodale apres destruction des agglomérats, centrée autour de

3 um (Figure 1. 9-c.), compatible avec la préparation d’une encre de sérigraphie.
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Figure 11. 9 Analyses granulométriques de la poudre SrCOj3 (a) avant traitement, (b) apres tamisage a

31 um, (c) apres tamisage a 31 um et sous ultrasons.
b) Mise en encre de la couche sacrificielle

Tout d’abord, il faut maintenir la qualité de la poudre et surtout éviter que des agglomérats ne
se reforment. On doit donc réaliser I’encre rapidement et placer la poudre dans une étuve durant la
préparation des autres constituants.

La premiere étape consiste a ajouter progressivement dans un mortier en agate la poudre de
SrCO; a I’encre époxy EPO en mélangeant au fur et & mesure a I’aide d’un pilon. La proportion de

55% massique de SrCO; a été optimisée par des essais visant & minimiser la quantité de phase
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organique qui peut provoquer, par son départ lors du traitement thermique, l'apparition de porosité
résiduelle dans les couches structurales. A la fin de cette étape, I'encre de la couche sacrificielle est

alors préte a étre employée.

Des mesures de viscosité réalisees a I’aide d’un viscosimetre plan-céne CARRIMED
permettent de comparer la viscosité en fonction du cisaillement pour I’encre sacrificielle SrCO; et
deux autres encres commerciales optimisées pour la sérigraphie (Figure Il. 10) : une encre argent (ESL
9912, ANNEXE) et une encre or (ESL 8836, ANNEXE). Pour qu’une encre soit sérigraphiable, sa
viscosité doit étre inférieure ou égale & 50Pa.s sous un cisaillement supérieur ou égal a 100s™, qui

correspond au passage de I’encre a travers les mailles de I’écran.

200
1 ¢ Viscosité encre sacrificielle SrCO,
A Viscosité ESL8836
| 4 Viscosité ESL9912A
150 |
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a . .
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Figure Il. 10 Mesure de viscosité des encres « SrCOj3 sacrificielle », Ag ESL9912A et Au ESL8836.
2. Sérigraphie de la couche sacrificielle

Pour montrer la faisabilité du dépdt de la couche sacrificielle, nous avons réalisé simplement

des dépbts sur un substrat d’alumine comme illustré sur la figure 11. 11.

Nous avons sérigraphié I’encre de la couche sacrificielle a travers un écran de 70 MESH,
permettant ainsi de déposer une couche épaisse de dimensions 3x8x0,040mm?®. Aprés 15mn de

nappage, la polymérisation du dépdt s’effectue en étuve a 125°C pendant 25 mn.

A I’aide d’un profilométre laser Altisurf (Altiprobe), des cartographies de la surface de la
couche aprés polymérisation ont pu étre réalisées. Les résultats présentés sur la figure 1. 12-a et la
figure 1l. 12-b montrent un état de surface du dépdt compatible au réle de support des couches
structurales.
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Vue en coupe Vue de dessus

®

| Substrat |

Figure I1. 11 Dépo6t d’une couche d’encre sacrificielle SrCOs.
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Figure I1. 12 Mesures de profilométrie effectuées sur une couche sacrificielle déposée a partir d’une
encre [SrCO; tamisée / Résine EPO 1] broyée pendant 12h : (a) image de synthése reconstituée a

partir de profils de surface, (b) profil AB.
3. Cuisson et élimination

Apres I’étape de polymérisation, la cuisson est réalisée avec un profil de température adapté
(Figure 11. 13). Une montée lente de quelques 1°C.mn™ & 10°C.mn™ est effectuée de la température
ambiante & 450°C ou I’échantillon est maintenu pendant 10mn. Ainsi, la décomposition thermique de

la résine se produit le plus lentement possible pour ne pas dégrader les couches structurales jusqu’a

65



66

450°C ou le taux de décomposition thermique est optimal. Puis, une rampe de 20°C.mn™ permet
d’atteindre 850°C ou un palier de 15 mn est effectué avant de redescendre a la température ambiante
avec un gradient de 20°C.mn™. La couche de SrCO; est ensuite éliminée en quelques minutes dans une

solution d’acide phosphorique de concentration 0,5mol.L™.
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Figure Il. 13 Profil de cuisson de la couche sacrificielle

PARTIE I1l. FAISABILITE DE COMPOSANTS PIEZOELECTRIQUES LIBERES

Afin de mieux comprendre quels sont les bénéfices liés a la libération du composant
piézoélectrique, des structures libérées et non libérées sont réalisées. Dans le cas ou le composant ne

doit pas étre libéré, le dép6t de couche sacrificielle n’est pas effectué.
A. CHOIX DES MATERIAUX
1. Choix du matériau piézoélectrique

Il convient, au méme titre que pour les systémes « silicium-couche épaisse PZT » d’adapter la
température de cuisson du matériau piézoélectrique, habituellement 1200°C pour les céramiques, a la

technologie couche épaisse pour laquelle les températures sont de préférence en dessous de 950°C.

Pour abaisser la température de frittage, nous avons choisi de synthétiser le matériau
piézoélectrique. Le procédé de frittage de PZT a basse température mis au point pour les céramiques
massives [82], est utilisé au cours de cette étude de faisabilité. La préparation du matériau
piézoélectrique est trés classique puisqu’il s’agit d’une synthése par voie solide. Pour diminuer la
température de frittage et avoir des densifications similaires a celles obtenues a haute température,
I’eutectique utilisé PbO-PbF, permet d’avoir une phase liquide & plus basse température, augmentant
ainsi la réactivité aux joints de grains de PZT. Cette méthode permet de diminuer les températures de

frittage et d’obtenir des densités supérieures a 98%. Elle permet également de compenser les pertes de



PbO. De plus, I’additif choisi ne laisse pratiguement pas de résidus apres cuisson car PbF, est
hydrolysé dans une atmosphére riche en oxygene et en humidité. La composition de I’eutectique choisi
0,54PbO + 0,46PbF, permet de fritter en phase liquide & basse température (800°C & 900°C).

Préalablement, des tests sur des céramiques massives ont été réalisés avec une poudre
commerciale PZ26 (Ferroperm), a laquelle différents pourcentages d’eutectique ont été rajoutés. Les
densités de 6g.cm™ et les coefficients piézoélectriques ds; de I’ordre de -30 pC.N™, inférieurs & ceux
obtenus sur des céramiques par Othaka et al. [85], peuvent étre corrélés a un mauvais frittage.
Contrairement au PZ26, I’élaboration d’une chamotte beaucoup plus réactive permet un frittage en
phase liquide plus aisé. Ceci nous a conduit & utiliser une poudre de chamotte a laquelle est ajouté

I’eutectique.

Par ailleurs, comme ont pu le montrer Jaffe et Cook [83], le diagramme de phase de PZT
révele une composition particuliére pour laquelle les coefficients piézoélectriques « d » sont élevés.
Cette composition, constituée d’un mélange de la phase tétragonale et de la phase rhombohédrique, se

situe dans la zone morphotropique autour de la composition Zr/Ti égale & 52/48.
a) Préparation de la chamotte

Elle est préparée a partir de poudre de PbO, ZrO, et TiO, commerciales selon les proportions

suivantes :
PbO + O,SZZFOQ + O,48T|02 -> PbZI’o_52PbTio.4803 (14)

Aprés avoir séché et pesé les poudres, ces derniéres sont broyées, homogénéisées et étuvées.
Le mélange est ensuite comprimé sous forme de pastilles qui sont placées sur de la zircone poreuse
puis introduites dans des nacelles en alumine saturées au PbO. Le tout est placé dans un four
« pollué » également au PbO. Le cycle de chauffe comporte une montée lente en température de
3°C.mn™ jusqu’a la température de palier de 750°C.mn™". La durée du palier est de 12 heures sous
atmosphére d’oxygéne. La descente s’effectue avec une cinétique trés lente par refroidissement naturel
lié a la coupure du chauffage du four. La qualité de la chamotte est contrdlée par diffraction des rayons
X (Figure 11. 14) sur la poudre obtenue par broyage des pastilles a la pulvérisette pendant 30mn. Le

spectre met en évidence la structure quadratique caractéristique du PZT.
b) Elaboration de I’encre piézoélectrique

La poudre de chamotte PZT additionnée de 3% du fondant 0,54PbO+0,46PbF, est ensuite
homogeénéisée en solution aqueuse contenant le dispersant Dolapix (0,5% vol.mass.) dans un broyeur
planétaire durant % heure. La poudre séchée est préte a étre mise en encre dans un liant organique.

Afin de vérifier les propriétés piézoélectriques de la poudre synthétisée, nous avons réalisé
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préalablement une céramique massive. La poudre, contenant le liant (Coatex, 15% vol.mass.), est
compactée avec une presse uniaxiale. Les pastilles sont ensuite frittées sous flux d’O, dans le méme

four que celui utilisé lors de la réalisation de la chamotte, avec le profil de température suivant :

« montée 100°C.h™ jusqu’a 300°C puis palier 1h pour éliminer le liant
« montée 300°C.h™ jusqu’a 920°C et palier de 3h, suivi d’une descente par

refroidissement naturel du four.

L’analyse RX de la céramique met en évidence la structure quadratique de PZT (Figure II.
15). Il est a noter qu’aucune phase trigonale, caractéristique de la phase morphotropique, n’a été

observée. Des mesures de densité ont permis d’estimer une compacité de la céramique de 87%.
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Figure 11. 14 Analyse par diffraction de rayons X effectuée sur la chamotte de PZT 52/48 placée dans

un porte échantillon en aluminium.

L’encre de sérigraphie est composée de la poudre chamottée de PZT et du liant organique ESL
400 selon les proportions massiques 75/25 respectivement. Sur la figure Il. 16 est reportée la
répartition granulométrique de la poudre montrant une répartition des grains bimodale, avec une
premiére population centrée autour de 0,65um et I’autre population autour de 8,5um (ds=6,92 pm et
dgo=16,3 um). La pate contenant les deux constituants est ensuite mélangée dans un mortier en agate

puis homogénéisée avec un plateau tournant dont le réle est de cisailler fortement I’encre.
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Figure Il. 15 Analyse par diffraction de rayons X effectuée sur une céramique massive broyée de PZT
52/48 contenant 3% massique de PbO-PbF; et fritté a 920°C durant 3 heures.
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Figure 11. 16 Analyse granulométrique de la poudre chamottée de PZT de composition 52/48 apres

passage aux ultrasons
2. La nature des électrodes

Des études préliminaires ont montré que I’or était un bon choix pour la réalisation des
électrodes [84,77,85,86]. En effet, I’or est un métal noble connu pour sa faible réactivité physico-
chimique vis & vis des constituants présents et pour sa stabilité & des températures de cuisson
comprises entre 850°C et 950°C. Nous avons donc choisi d’utiliser une encre commerciale ESL8836

(ANNEXE), optimisée pour notre procédé et dont les principales caractéristiques sont :
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« d’avoir une bonne adhérence grace aux oxydes et aux verres introduits dans I’encre
* de permettre des dépdts trés fins.
Contrairement aux procédés couches minces, I’électrode inférieure n’est pas a I’origine de la

cristallisation du PZT.
B. REALISATION DES COMPOSANTS SERIGRAPHIES
1. Choix de la géométrie

Deux géométries ont été choisies pour valider le procédé (Figure Il. 17) : on peut noter la
fabrication collective de quatre échantillons comportant les deux motifs, carré et rectangulaire, sur une
alumine de 1°x1’. La réalisation de ce type de composant nécessite un certain nombre de précautions
dont la plus importante est d’éviter le court-circuit entre les électrodes au travers du PZT, c’est a dire
pour des films piézoélectriques de quelques centaines de pum. L’ancrage des pistes d’or de part et
d’autre de la structure permet d’auto-supporter la structure et d’alimenter électriqguement la structure.

La ductilité de I’or est trés intéressante puisque les pistes peuvent se déformer sans étre rompues.

Electrodes PZT

| cnlmi

\

Alumine

A

3 mm 5 mm

Figure Il. 17 Schéma des composants piézoélectrigues.

2. Choix des écrans et des émulsions

Ces choix sont guidés par les épaisseurs finales des couches requises pour cette application.
Compte tenu de la porosité généralement observée pour les couches sérigraphiées et de la géométrie
« sandwich » du composant, il a été décidé de déposer des films PZT de quelques dizaines de microns
pour s’affranchir des problémes éventuels de court-circuit entre les électrodes. Pour réaliser ce type de
dép6t, nous avons choisi un écran de 70 MESH et une épaisseur d’émulsion de 100um. Dans la

pratique, un dép6t permet d’obtenir une couche de 100um aprés étuvage (Figure Il. 18-d).



Concernant les électrodes, la problématique est trés différente. Leur rdle est d’alimenter
électriquement la couche de PZT pour la polariser et la connecter & des appareils de mesures lors de la
caractérisation. Pour rendre I’élément piézoélectrique le plus mobile possible, il faut donc diminuer au
maximum I’influence mécanique des électrodes et par conséquent diminuer leur épaisseur. Un écran
325 MESH sur lequel a été déposée une émulsion de 30um permet de déposer une épaisseur de 10um
environ aprés étuvage. Le dépdt des électrodes nécessite trois motifs : le premier dép6t sur I’alumine
concerne la connectique des électrodes inférieures et supérieures (Figure I1. 18-a), le second celui des

I’électrode inférieure (Figure 11. 18-c) et le troisiéme celui des électrodes supérieures (Figure 11. 18-¢).
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Figure I1. 18 Typons utilisés pour le dép6t (a) des pistes conductrices en or, (b) de la couche
sacrificielle, (c) de I’électrode inférieure, (d) de la couche piézoélectrique, (e) de I’électrode

supérieure en or

Concernant la couche sacrificielle, un écran 70 MESH comportant une émulsion de 50um est
utilisé. Des dép6ts de couches sacrificielles de I’ordre de 30 pum doivent étre obtenues aprés
polymérisation. Leur forme simple consiste a recouvrir I’alumine selon les zones destinées a étre
libérées (Figure I1. 18-b).

3. Sérigraphie des différentes couches

Les différentes étapes du procédé de fabrication des composants piézoélectriques libérés sont

rappelées en figure 11. 19 :

* n°l: dépdt des plots de connexions Au (ESL8836) a I’aide d’un écran 400 MESH
puis étuvage de 15 minutes a 120°C dans une étuve ventilée

* n°2: dépbt de la couche sacrificielle & I’aide d’un écran de 70 MESH puis
polymérisation de cette couche pendant 20 minutes dans I’étuve

e n°4: dépdt de I'électrode inférieure Au (ESL8836) a I’aide d’un écran 400 MESH
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puis étuvage de 15 minutes a 120°C dans une étuve ventilée

e n°5: dépbt de la couche de PZT en trois passages & partir de I’encre PZT avec un
écran 70 MESH pour obtenir une épaisseur finale aprés cuisson d’environ 100 um.
Entre chaque passage, les couches sont étuvées durant une trentaine de minute a
120°C

* n°7: dépdt de I’électrode supérieure d’or ESL8836 & I’aide d’un écran 400 MESH
puis étuvage de 15 minutes a 120°C dans une étuve ventilée

e n°8:élimination de la couche sacrificielle aprés co-cuisson des couches.

)

@ __ ®

[ ezt
[ Electrodes or (ESL8836)

[ Couche sacrificielle (Epoxy/SrCO,)

Figure 11. 19 Fabrication des composants piézoélectriques libérés
4. Pressage des couches sérigraphiées

Il a été montré qu’il est possible d’améliorer la densification des céramiques par infiltrations
de matériaux en solution au travers des couches [87] ou bien des couches épaisses par pressage
uniaxial ou isostatiqgue du composant avant cuisson. Des composants pyroélectriques a base de
Pb(Tig04,Zr0,68,F€014,NDo 14)O3 contenant jusqu’a 5%vol. mass. d’eutectique (0,54PbO+0,46PbF;) ont

ainsi été réalisés [88]. Ainsi, un pressage uniaxial des couches épaisses sous 1,4GPa permet d’obtenir
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des coefficients pyroélectriques similaires & ceux obtenus pour une céramique massive de méme

composition.

Dans notre cas, le pressage des échantillons & 100MPa a été réalisé a I'ICMCB avec une
presse isostatique (Figure Il. 20-a). Le principe est de placer les échantillons, protégés par un film
polymere (Figure I1. 20-b), dans un fluide qui transmet de maniére uniforme la pression exercée par un

piston.

Figure 11. 20 Pression des couches avant cuisson (a) Presse isostatique ; (b) Echantillons encapsulés

dans des films polyméres.
5. Traitement thermique

Cette étape confére aux couches épaisses leurs propriétés structurales et fonctionnelles. Afin
d’optimiser le traitement thermique, un four a gradient vertical entiérement automatisé (Figure I1. 21-

a) est utilisé pour gérer le profil de cuisson suivant :

« montée de 10°C.mn™ de I’ambiante & 250°C

« montée de 3°C.mn™ de 250°C & 450°C pour permettre I’élimination lente de la résine
époxy

« montée de 15°C.mn™ de 450°C & 920°C

e palier de 15 minutes & 920°C

« descente de 10°C.mn™ jusqu’a I’ambiante

A haute température, I’évaporation de PbO peut-&tre compensée par I’ajout d’un excés de
PbO, ou bien, comme dans notre cas, par le fondant PbO-PbF,. Par ailleurs, I’échantillon est placé

dans une enceinte saturée en PbO (Figure 1. 21-b).
6. Libération de la structure

L’ elimination de la couche sacrificielle est effectuée dans une solution d’acide phosphorique
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0,5mol.L™" durant 2 heures. Il est & noter que plus la surface de la structure est grande plus le procédé
de libération est long. 1l est possible d’accélérer notablement les vitesses de réactions en augmentant la
température de la solution d’acide phosphorique et/ou en plagant I’échantillon et la solution acide dans

un bac a ultrasons en prenant garde de ne pas endommager les structures.

La figure Il. 22 montre les composants piézoélectriques au cours des différentes étapes de
fabrication. La figure Il. 22-d montre plus particuliérement le résultat de la libération effective des

composants.

Figure I1. 21 Traitement thermique dans (a) un four a gradient vertical et dans (b) nacelle saturée en
PbO.

Figure I1. 22 Photographies de composants piézoélectriques libérés (a) fabrication collective avant
cuisson, (b) aprés cuisson, (d) et (c) libérés.
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7. Polarisation du composant piézoélectrique

Une fois élaboré, I’opération de polarisation consiste a chauffer le composant piézoélectrique
au voisinage de la température de Curie puis a appliquer un champ électrique, maintenu lors du
refroidissement. Les dip6les conservent ainsi leur orientation, paralléle au champ électrique, méme

lorsque celui-ci est supprimé.

L’échantillon, nettoyé dans I’éthanol puis dans I’acétone, est étuvé environ 30 minutes pour
éliminer le maximum d’impureté. La polarisation se fait en plagant I’échantillon dans une cellule
thermostatée couplée & une pompe a vide qui permet d’éliminer I’humidité (Figure Il. 23). L’enceinte
est ensuite remplie d’hélium qui est un bon fluide caloporteur. Des mesures électriques effectuées sur
une céramique de composition identique au film épais montrent que la température de Curie de
I’échantillon massif est voisine de 375°C. Les échantillons sont donc chauffés a 300°C et un champ
électrique de 5 kV.mm™ est appliqué une fois I’enceinte thermalisée. Au bout de 15 minutes, la cellule
est refroidie sous champ jusqu’a la température ambiante. Au deld de ces valeurs de champs

électriques, le matériau a tendance a se dégrader.

Figure 11. 23 : Cellule sous vide pour la polarisation des échantillons.

PARTIE IV. CARACTERISATIONS PHYSICO-CHIMIQUES

A. CARACTERISATIONS CHIMIQUES

Plusieurs paramétres doivent étre vérifiés :

« le frittage correct de la couche piézoélectrique a I’aide d’analyse cristallographique
RX,
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e le type de microstructure et son intégrité pour vérifier I’absence de fissures ou
dislocations par analyse MEB,
« laréactivité entre le carbonate de strontium et les oxydes de plomb et sa réactivité vis

a vis du PZT par microsonde de Castaing.
1. Etude RX menée sur le matériau piézoélectrique

Cette étude consiste a vérifier que la formulation utilisée est adaptée au frittage basse
température des couches piézoélectriques. Le spectre de rayons X de la couche piézoélectrique
confirme, comme pour les céramiques de méme composition, la présence de la phase quadratique
Pb(Zros2,Tig42)O3 (Figure 11. 24).
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Figure Il. 24 Analyse par diffraction de rayons X effectuée sur une couche épaisse de PZT 52/48

contenant 3% massique de PbO-PbF; et placée sur un porte échantillon en aluminium.
2. Analyse par Microscopie Electronique & Balayage

Les analyses MEB sont effectuées suivant deux microsections comme indiqué sur la figure I1.
25 : la premiére est la zone médiane (Figure Il. 25-b) tandis que la seconde est une section en dehors
du plan des plots d’ancrage (Figure 1I. 25-c). Il est intéressant d’observer la régularité de I’espace créé
entre le composant piézoélectrique et le substrat aprés dissolution de la couche sacrificielle. Les

dimensions transverses de I’échantillon sont déterminées a partir de la figure 11. 25-d :

e 30um pour I’espace séparant I’alumine du composant
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* 15um pour I’épaisseur de I’électrode inférieure
e 100um d’épaisseur pour la couche piézoélectrique

e 12um pour I’épaisseur de I’électrode supérieure.

Un grossissement x1600 permet d’apprécier la microstructure du PZT avec une taille moyenne
des grains de PZT d’environ 2um, témoignant du frittage de la poudre de PZT qui présentait une
granulométrie submicronique. De plus, cette image permet de se rendre compte de la porosité
caractéristique des couches épaisses. L’analyse numeérique de I’image permet de discrétiser les tons
clairs et foncés pour séparer respectivement les zones de matiere et les zones de vide. Cette analyse a
été menée sur plusieurs zones et en supposant une distribution isotrope des pores. Une compacité de
70% a été déterminé, valeur qui est en accord avec les résultats donnés dans la littérature [89].
Connaissant les paramétres de maille (Figure Il. 24) et la masse du PZT52/48, la densité de nos

couches est estimée 45,6 g.cm™.

168a 28KV %15 Imm WDZ2@ 1960 20KV %35  lmm HD32

Espace libéré
{808 20KV %430 18Mm HD20

d) e)

Figure 11. 25 Composant piézoélectrique aprés cuisson et libération (a) photographie indiquant les

zones de coupe, (b) et (c) coupes transversales, (d) grossissement x430, (e) grossissement x1600.
3. Etude de la réactivité entre PZT et SrCO; avec la microsonde de Castaing
Dans un premier temps, la réactivité entre les deux composés aux températures de cuisson a
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été vérifiée simplement en mélangeant les poudres PZT et SrCOs. L’analyse par diffraction aux rayons
X du composé obtenu (Figure Il. 26) révéle la présence de Sr,PbO,. Pour étudier plus finement
I’interaction entre la couche sacrificielle et le composant piézoélectrique, des analyses par microsonde
de Castaing ont été effectuées (Figure Il. 27 et Figure Il. 28). Ces analyses ne révélent aucune
présence de strontium dans la couche de PZT avant ou aprées dissolution de la couche sacrificielle.
Cette observation peut étre corrélée a la présence de I’électrode d’or entre les deux matériaux, cette

derniére jouant le r6le de barriére de diffusion.
4. Analyse de la surface a I’aide d’un profilometre

L’état de surface de la couche a été étudié a I’aide d’un profilométre laser Altisurf5
(Altiprobe). La cartographie de I’électrode supérieure (Figure Il. 29-a) et de I’électrode inférieure
(Figure 11. 29-b) sont représentatives de I’état de surface de chacune des faces. Pour I’électrode
supérieure, la figure 1. 29-c montre une rugosité de Rajy=1,4um. La rugosité de I’électrode inférieure
reportée sur la figure I1. 29-d est plus faible, Rajy=1,2um. Finalement, plus I’épaisseur et le nombre de

dépdt sont importants plus les couches ont un état de surface irrégulier.
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Figure 11. 26 Analyse par diffraction de rayons X effectuée sur un mélange PZT/SrCOj cuit & 920°C

sous air.
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Figure Il. 27 Analyse a la microsonde de Castaing d’un composant piézoélectrique cuit mais non-

libéré : (a) Coupe MEB de la zone analysée et (b) dosage le long de la ligne AB.
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Figure Il. 28 Analyse a la microsonde de Castaing d’un composant piézoélectrique cuit et libéré : (a)

Coupe MEB de la zone analysée et (b) dosage le long de la ligne AB.

79



Chapitre 11 : Composants Piézoélectriques en couches épaisses sérigraphiées

(b)
pm A Longueur =429 pm Ft=18.3 pm Echelle =30 pm

1 1 1 1

5
10 4A B

-15

L T T Ll ;
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 pm

(c)
pm A Longueur =622 pm Ft=18 pm Echelle =20 pm
L 1 1 1 1 i
8
6
4
2
0
-2
-4 B
-6
-8
-104 ' . : T T —>
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 pm
(d)

Figure Il. 29 Mesures de profilométrie effectuées sur un composant piézoélectrique PZT (a) image de
synthése reconstituée a partir de profils de surface supérieure, (b) image de synthése reconstituée a
partir de profils de surface inférieure, (c) profil AB de la surface supérieure, et (d) profil AB de la

surface inférieure.
B. CARACTERISATION ELECTRIQUE
1. Principe de I’analyse

L’étude des matériaux piézoélectrique est effectuée avec un analyseur de réseau, dans notre
cas un impédancemétre HP4194A d’Agilent (Figure I1. 30). Le principe de I’analyse est d’étudier
I’impédance complexe ou I’admittance complexe (inverse de I’'impédance) pour des fréquences
comprises entre 800 Hz et 20 MHz et sous faibles tensions de mesures (200mV). Au dela de cette
fréquence, de fortes perturbations de la mesure sont liées aux connections non blindées. Ces mesures
sont effectuées sous faibles sollicitations 2 V.mm™ (soit 200 mV pour 100 um d’épaisseur) pour ne
pas perturber les résultats de la mesure. Lorsque la fréquence d'excitation approche une fréquence de
vibration propre de I'échantillon, des pics sont observés au niveau des parties réelles G (conductance)
et imaginaires B (susceptance) de I'admittance.
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Figure Il. 30 Impédancemétre HP4194A utilisé pour les mesures électriques.

Il est possible d’étudier le comportement d’une structure en vibration grace au modéle de
Mason. Le matériau piézoélectrique peut étre représenté par le circuit électrique général (Figure 11. 31)
dans lequel Ry symbolise les pertes diélectriques, Rp les pertes mécaniques, Rc les pertes de charges,
Co la capacité propre et C,; la souplesse de I’élément vibrant. L’inductance L; caractérise la masse

dynamique.

Le circuit série constitué par L, et C, est appelé branche motionnelle. Il caractérise la partie

vibratoire de I’élément et I’impédance de I’élément vibrant est donnée par la relation suivante :

Iy =Rp +Rc+ Lo+ .1 (15)
ICw
2. Comparaison électrique des échantillons solidaires et libérés du substrat

Afin de comprendre I’influence de la libération des couches piézoélectriques, nous avons
réalisé avec les mémes conditions d’élaboration des dispositifs sérigraphiés directement sur I’alumine
ou désolidarisés partiellement de I’alumine. L’étude présentée concerne des échantillons de petite
taille en considérant que les résultats peuvent étre extrapolés pour I’autre dimension. Comme on a pu
le voir précédemment, la technologie couche épaisse permet de réaliser des transducteurs pour générer

ou détecter a des fréquences de quelques MHz, caractéristiques de I’épaisseur des dispositifs. Bien que

I
—
Ly
Y Co = Ro ¢
3 R,
Re

Figure 11. 31 Modeéle simplifié de Mason : circuit électrique général.
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la forme choisie ne soit pas commune, il existe de nombreux dispositifs comme celui présenté en
figure 11. 32-(a-c) ou I’échantillon posséde aux fréquences de résonance, des singularités électriques
(impédance ou admittance) correspondant aux régimes de résonance mécanique de la structure. Dans
le cas des ondes planes, le systéme est en résonance lorsque la dimension du milieu dans lequel se
propage I’onde et la longueur d’onde caractéristique du milieu respectent certaines conditions. Sous
champ électrique et pour des fréquences particulieres, le matériau est le siege de vibrations

stationnaires induites par I’effet piézoélectrique.

Electrodes d'or Electrodes d'or
PZT * PZT
/\ el /\ &~
[ Substrat d'alumine | [_ " Substrat d'alumine j
a) b)

©) d

Figure 11. 32 Echantillons sérigraphiés, (a) et (c) directement sur de I’alumine, (b) et (d) sur une

couche sacrificielle et libéré.
a) Echantillons sérigraphiés sur alumine

L analyse fréquentielle de I’admittance d’un échantillon solidaire du substrat est reportée sur
la figure Il. 33 ou nous observons deux pics de résonance qui sont caractéristiques de ce type de
structure. Des travaux de Ferrari et al. [74], proches de notre étude, ont été réalisés avec le matériau
piézoélectrique commercial Pz26 (Ferroperm) déposé sur une alumine de 254um d’épaisseur. La
comparaison des spectres de résonnances montre un comportement similaire. Dans notre cas, la
premiére résonance piézoélectrique et la premiére harmonique sont respectivement situées a 5,47Mhz
et 13,4MHz alors que pour Ferrari et al., ces derniéres se trouvent respectivement & 6,8MHz et
15,2MHz (Figure 1l. 34). Les différences observées (fréquences de résonance, amplitude, facteur de
qualité, etc.) sont probablement liées aux matériaux et procédés d’élaboration employés pour chaque

étude.
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Figure Il. 33 Spectre d’admittance d’un échantillon classique carré, (a) partie réelle et (b) partie

imaginaire.
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Figure 11. 34 Analyse de I’impédance électrique d’un échantillon sérigraphié sur alumine avec le

mode fondamental et la seconde harmonique (D’aprés Ferrari et al.).
b) Echantillons libérés

Sur un échantillon carré, similaire a celui présenté en figure Il. 32-(b-d), nous avons effectué
le méme type de mesures que précédemment. La figure I1. 35 montre la partie réelle et imaginaire du
spectre d’admittance sur une large gamme spectrale avec la présence d’un pic de résonance a 9,6 MHz.
Contrairement au cas précédent, I’échantillon ne subit aucune contrainte apparente de la part du
substrat et le modéle de Mason équivalent ne contient pas I’impédance de charge du substrat qui est
remplacé par celle de I’air. Par comparaison aux dimensions latérales millimétriques de I’échantillon,

I’épaisseur de I’échantillon est de dimension micrométrique (~100 um). On peut donc en déduire qu’il
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Figure Il. 35 Spectre d’admittance d’un échantillon libéré carré fabriqué a partir du procédé couche

épaisse sacrificielle, (a) partie réelle et (b) partie imaginaire

s’agit d’une onde se propageant le long de I’épaisseur de I’échantillon selon I’axe de polarisation. En
premiére approximation, I’influence des électrodes est faible en regard du rapport des épaisseurs du
PZT et de celle des électrodes.

Apreés polarisation, les modes de résonances observés pour les échantillons sérigraphiés nous
permettent d’en conclure que le procédé de fabrication de la couche épaisse sacrificielle est

compatible avec la réalisation de dispositifs piézoélectriques.

A partir des spectres d’admittance, on peut en déduire les caractéristiques diélectriques « Ry et
Co» qui dépendent de la fréquence. Ainsi le tableau Il. 3 montre que les pertes diélectriques sont
d’autant plus grandes que la fréquence est élevée, en accord avec les résultats obtenus sur des
céramiques massives. Dans le méme esprit nous avons une diminution de la capacité propre de la
structure qui est surtout visible pour les basses fréquences, c’est a dire entre 1kHz et 500kHz. Ensuite
il semble que la valeur de la capacité propre soit peu modifiée dans la gamme de fréquence comprise
entre quelques centaines de kHz et quelques dizaine de MHz (puisqu’a 15MHz, Co=133pF), indiquant
que I’élément piézoélectrique est assez stable de ce point de vue. On note toutefois une forte variation

de ce dernier paramétre pour les basses fréquences puisqu’a 1kHz Cy=3,4nF.

De maniére générale, les résonances sont caractérisées par leur fréquence de résonance,
fréquence pour laquelle I’amplitude du signal est maximum, et par le facteur de qualité Q qui traduit la

largeur du pic et que I’on définit comme suit :

= Tres
Q=2 (16.)



ou fres est la fréquence de résonance et Af est la largeur a mi-hauteur du pic. Dans le cas ou il s’agit

d’une résonance électrique, on multiplie par 1/w/5.

Les pics de résonance des modes en épaisseur présentées en figure Il. 33 et en figure 1l. 34 ne

sont pas tres propres et il est donc difficile d’en extraire leurs facteurs de qualité Q qui sont toutefois

estimés entre 10 et 20.

Tableau Il. 3 Caractéristiques diélectriques de I’échantillon carré classique et de I’échantillon carré

libéré a différentes fréquences.

Fréquence 1 kHz 460 kHz 2 MHz

Ro (kQ) 600 120 30

Classique Co (pF) 730 160 155
tg o 0,4 0,019 0,037

Ro (kQ) 240 50 16

Libéré Co (pF) 3400 185 154
tg o 0,2 0,037 0,032

Jusqu’ici, les résultats montrent clairement I’influence du substrat lorsque I’on utilise le
procédé de la couche épaisse sérigraphiée. Le comportement électromécanique de composants
piézoélectriques réalisés sur alumine est bien connu comme en atteste les études présentées un peu
plus haut. Nous avons donc retrouvé le méme type de comportement pour nos composants obtenus
sans I’utilisation d’une couche sacrificielle. Par contre, les éléments libérés sont caractérisés par une
autre signature laissant supposer que seule la structure électrodes-PZT propage I’onde élastique de
compression dans la direction de I’axe z (3). Maintenant, nous allons révéler une différence beaucoup

plus significative a des fréquences atypiques pour ce type de composant.

3. Influence de la libération : étude a basse fréquence

Pour vérifier I’hypothése d’une mobilités accrue dans le plan (Oxy) des structures
piézoélectriques partiellement découplées du substrat d’alumine, nous avons effectué des mesures a
basses fréquences sur les deux types d’échantillons (Figure 1. 36 et Figure Il. 37). L’élément
sérigraphié directement sur I’alumine ne possede aucune résonance tandis qu’une résonance a 460kHz
est observée pour I’élément libéré. En revanche, les lignes de base liées aux caractéristiques

diélectriques sont assez proches pour les deux échantillons. Ainsi, I’admittance est peu sensible a la
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Figure Il. 36 Spectre d’admittance a basse fréquence d’un échantillon carré non-libéré (a) partie

réelle et (b) partie imaginaire.

libération puisque les deux spectres sont tres similaires : une variation de la susceptance entre O et
800uS est observée dans les deux cas. La libération augmente Cy et diminue R, car les lignes de bases
sont différentes signifiant que le procédé de la couche épaisse modifie les caractéristiques
diélectriques des échantillons. De plus amples investigations sont nécessaires pour quantifier
I’influence du procédé sur les caractéristiques diélectriques du PZT.

On en déduit donc finalement que le procédé de libération ne nuit pas de maniére significative

aux propriétés diélectriques du PZT mais que les pertes y sont tout de méme sensibles.

Les modes de résonances en épaisseur observés précédemment présentent de faibles facteurs
de qualité. En effet, le dépbt des couches piézoélectriques a été réalisé a partir de toiles métalliques au
maillage grossier dont les dépbts gardent des traces avec une topographie de surface qui reflete celle
de la toile. Ces irrégularités d’épaisseur de I’ordre de quelques microns peuvent entrainer un
élargissement conséquent du pic de résonance.

A haute fréquence, la valeur de Q=15 pour les pics observés précédemment alors que Q=120
dans le cas du mode transverse représenté a la figure Il. 38. On peut donc raisonnablement espérer
I’utilisation de cette résonance comme sonde dédiée a la détection gravimétrigue comme cela a été

démontré pour les balances a quartz.
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Figure Il. 37 Spectre d’admittance a basses fréquences d’un échantillon carré libéré fabriqué a partir

du procédé couche épaisse sacrificielle (a) partie réelle et (b) partie imaginaire.
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Figure Il. 38 Résonance a 463kHz d’un échantillon carré libéré (a) partie réelle et (b) partie

imaginaire.
4, Modélisation numérique : comportement des modes transverses (31)
a) Mode Fondamental Transverse (31) d’échantillon carré

Compte tenu des résonances piézoélectriques pour lesquelles les ondes acoustiques de
compression se propagent perpendiculairement a I’axe de polarisation, il nous apparait intéressant de
comprendre le comportement des structures libérées.

En premiére approximation, nous supposons que le mode de résonance présent dans notre

structure ressemble au mode radial fondamental rencontré dans les disques minces pour lequel un
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modéle analytique bien connu est établi [103] (Figure 11.39).

3

==
7N

Y

Figure I1. 39 lllustration du mode fondamental radial.
La vitesse de I’onde se propageant selon le rayon du disque est donnée par :

n — 2n-1

ol v est le coefficient de Poisson de la structure. Une étude menée sur de nombreux matériaux

Vv avec n=1, 2... (17.)

piézoélectriques montre que v*~0,3. Pour le mode radial fondamental (n=1) de fréquence f(l)gl,p,
I’échantillon est le siége de vibrations stationnaires ou la longueur d’onde équivaut a deux fois le
diamétre du disque. Pour un échantillon carré f(”)31,p=460 kHz, p=5,6 g.cm'3 et en assimilant sa forme a
un disque de 3mm de diamétre, VY5 p=2760 m.s™ et s5,;=3,3x10™"* Pa™. Ainsi I’équation 17 permet
d’estimer E=30 GPa (=1/ s%1y).

Les céramiques massives ont typiquement des coefficients v, et E  respectivement
3000 m.s™ et 70 GPa. Compte tenu des différences liées au procédé de fabrication, ces résultats sont
tout & fait cohérents avec des travaux de caractérisations mécaniques menées sur des couches épaisses
sérigraphiées de PZT [77]. En effet, ce travail montre que la porosité et les agents d’aide au frittage

diminuent les caractéristiques mécaniques.

Pour valider la démarche présentée ci dessus, le logiciel COMSOL multiphysics a été employé
pour qualifier les résonances 31 transverses (Figure Il. 40). Comme attendu, la dynamique de ces
résonances ressemble fortement aux modes planaires des disques décrits précédemment. A partir des
images MEB, il est possible d’extraire les épaisseurs et d’évaluer les densités. Les paramétres
mécaniques du PZT sont ajustés pour refléter les observations expérimentales, c’est a dire la fréquence
de résonance du mode 31 transverse. Cette résonance se situe a 461 kHz pour un module de Young de
43 GPa (relatif & s3;). Ces résultats permettent de confirmer la démarche précédente puisque les
parametres établis & partir du modéle analytique et du modéle numérique donnent des résultats

similaires.
b) Influence de la géométrie

Les mesures a basses fréquences effectuées sur des échantillons de forme rectangulaire
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montrent également une résonance transverse (Figure I1. 41). Par contre cette résonance est diminuée

par rapport aux échantillons de géométrie carrée et le facteur de qualité Q=200 est plus élevé (Figure

I1. 42). Cependant, il convient de pondérer ce dernier point puisque I’amplitude de la conductance a la

résonance est d’un ordre de grandeur plus faible. A partir des données acquises sur les échantillons de

géométrie carrée, des simulations numériques ont été réalisées sans modifier les paramétres

piézoélectriques. La simulation présentée en figure Il. 43 montre un mode transverse proche de la

fréguence expérimentale avec une fréquence de résonance estimée a 411,7 kHz au lieu de 413 kHz,

reflétant correctement le comportement du dispositif.

eigfreq_smpz3d(26)=4.615562e5 Frontiére: Déplacement total [m] Fléche: Déplacement Déformation: Déplacement Maxi: 2.686e-7

x107

“\ 2.5

x 14

k L5
s )]

0
Mini: 0

Figure 11. 40 Modélisation du premier mode de résonance du composant piézoélectrique carré.
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Figure Il. 41 Spectre d’admittance a basses fréquences d’un échantillon libéré rectangulaire fabriqué

a partir du procédé couche épaisse sacrificielle (a) partie réelle et (b) partie imaginaire.
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Figure 11. 42 Résonance & 413.7 kHz d’un échantillon rectangulaire libéré, (a) partie réelle et (b)

partie imaginaire.
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Figure 11. 43 Modélisation du premier mode de résonance & 411,7 kHz du composant piézoélectrique

rectangulaire.

CONCLUSION

Nous venons de démontrer la faisabilité de structures piézoélectriques libérées en couche
épaisse sur la base de la seule association de technique de sérigraphie et de la couche sacrificielle.

Aprés avoir étudié la microstructure des structures en pont et celles sérigraphiées directement sur



substrat, nous avons vérifié le bon comportement piézoélectrique de nos échantillons qui se caractérise
par la présence de résonances a basse fréquence. La principale différence de comportement des deux
types de structures vient de la présence supplémentaire de modes de résonance transverse (31) a basse
fréquence uniquement pour les échantillons libérés dont le facteur de qualité est plus élevé que les

modes en épaisseurs.

Une modélisation numérique des structures en pont met en évidence le comportement
complexe des résonances transverses (31) lié & la géométrie et aux points de fixation. Afin de
simplifier et d’améliorer la génération de ces résonances nous nous proposons d’étudier une structure

de type micropoutre qui doit permettre de découpler fortement ces modes.

91



CHAPITRE 111 :
MICROSTRUCTURATION DE POUTRES
PIEZOELECTRIQUES
EN TECHNOLOGIE COUCHE EPAISSE
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De nombreux travaux attestent de I’intérét des dispositifs en forme de poutre ou « cantilever »
et des avancées technologiques apportées dans le domaine des capteurs, actionneurs. Sur ces bases
nous avons décidé d’adapter notre procédé couche épaisse a la réalisation de microsystémes

piézoélectriques serigraphiés.

Aprés avoir montré la possibilité de libérer des composants piézoélectriques a I’aide de la
méthode de la couche sacrificielle, I’objectif majeur de ce travail est d’étudier la faisabilité de
micropoutres sérigraphiées a base de matériau piézoélectrique. Il est alors apparu nécessaire de
concevoir une structure permettant de contrdler les mécanismes de couplages et favoriser des modes

de résonance particuliers, avant de I’intégrer dans les microsystémes.

Bien sdr, il n’est pas question au cours de cette étude d’optimiser la composition du
matériau piézoélectrique mais plutdt de s’intéresser a la faisabilité et a I’exploration du

fonctionnement électromécanique de micropoutres en couche épaisse sérigraphiées.

A I'aide du procédé développé précédemment, nous avons réalisé des structures
piézoélectriques sous forme de micropoutres. Puis, des caractérisations physicochimiques et
électromécaniques approfondies complétées par une modélisation du fonctionnement des

micropoutres, sont abordées au cours de cette étude.

PARTIE|I. CONCEPTIONET REALISATION DU MICROSYSTEME

A. LES POUTRES DANS LES MICROSYSTEMES : INTERET ET ENJEUX

Du fait de leur extréme sensibilité vis-a-vis des facteurs extérieurs comme la température, la
pression, I’humidité, les bruits acoustiques, etc., les micropoutres, ont suscité beaucoup d’intérét.
Deux équipes, I'une de Oak Ridge National Laboratory (USA) et I’autre de IBM Zurich (Suisse)
[90,91], ont montré en 1994 qu’il est possible d’utiliser cette grande sensibilité pour réaliser des
capteurs physiques ou chimiques. Des lors, de nombreux travaux sur le sujet ont montré I’aptitude de

tels capteurs tant en milieu gazeux qu’en milieu liquide.
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1. Principe de transduction
On peut classer les dispositifs sensibles & base de micropoutres selon deux catégories :

» lamesure de la déformation induite par des contraintes

» et lamesure de la variation de fréquence de résonance mécanique.

La mesure de la déformation induite par des contraintes en surface est trés souvent utilisée et
nécessite de travailler avec des leviers souples, en jouant sur I’épaisseur du levier ou sur la souplesse
du matériau qui le compose. Ainsi les contraintes apparaissant en surface peuvent déformer facilement

la micropoutre.

A contrario des microleviers rigides sont par définitions moins souples et il est donc plus
intéressant d’utiliser les résonances meécaniques pour sonder un milieu ou détecter un stimulus.
Classiquement, on étudie I’influence d’une perturbation telle qu’un ajout de masse, la température, la
pression, etc., sur la résonance mécanique de la poutre. Par exemple, comme la fréquence de
résonance mécanique d’une micropoutre dépend, entre autres, de la masse de la structure, il est

possible de mesurer toute variation de masse de la structure en observant sa fréquence de résonance.

Pour réaliser un capteur chimique, une couche dite sensible est déposée généralement sur la
surface la plus accessible et la plus grande pour la fonctionnaliser. Cette couche, choisie en fonction
de ses affinités avec les gaz a détecter, voit sa masse augmenter en présence des gaz par des
phénomeénes d’absorption. Cette variation de masse induite entraine donc une variation de la fréquence

de résonance de la structure.
2. Méthodes de fabrication

La recherche et le développement dans le domaine des MEMS sont motivés par les nombreux
dispositifs fabriqués avec succes grace aux procédés de microusinage du silicium. Bien que cette
technologie soit parfaitement adaptée a la réalisation de microstructures, les capacités de détection et
d’actionnement intégrés sont limitées a un nombre restreint de systémes. L’intégration de matériaux
piézoélectriques est donc trés prometteuse pour la détection et la génération de grandes forces, en
utilisant simultanément I’effet piézoélectrique direct et inverse. De plus, cette intégration simplifie les

dispositifs comme on a pu le voir dans le premier chapitre.

Dans le cas des structures hybrides, la technologie couche épaisse donne la possibilité
d’augmenter le volume de matériau piézoélectrique pour actionner efficacement des structures et
obtenir des réponses électromécaniques importantes [13]. De part leur construction, ces structures ne
peuvent étre actionnées que selon certains modes particuliers, comme des modes en flexion ou plus

rarement des modes en torsion. Comme nous le verrons plus tard, des équations relativement simples



permettent d’expliquer le comportement de la structure lorsque les déformations sont de faibles
amplitudes [15]. On peut donc adapter ces modéles mécaniques au cas ou I’on dépose une couche

sensible et comprendre son influence sur la fréguence de résonance ou le facteur de qualité.

Comme il a été montré précédemment, la technologie utilisée permet de réaliser des
composants piézoélectriques libérés du substrat grace a I’association du procédé couche épaisse
standard et de la méthode de couche sacrificielle. Ces résultats nous encouragent a utiliser ce procédé
pour la réalisation de micropoutres piézoélectriques sérigraphiées. En revanche, a la différence des
composants précédents, les nouvelles structures piézoélectriques ne comportent qu’un seul point
d’encastrement. Il semble alors possible de solliciter des résonances particuliéres pour générer des
ondes acoustiques perpendiculairement & I’axe de polarisation (selon I’épaisseur), soit une propagation

de I’onde dirigée selon la longueur de la poutre dans un plan paralléle au substrat.

Par comparaison avec les microsystemes silicium actionnés par un dispositif externe ou a
I’aide d’une couche piézoélectrique, des modes de résonance plus purs et fortement couplés peuvent
étre raisonnablement espérés avec notre nouvelle structure piézoélectrique. De plus, selon les travaux
de Kanda sur la topographie de surface [92], il est & noter que les résonances longitudinales sont plus

sensibles que les modes en flexion classiques.
B. MICROPOUTRES SERIGRAPHIEES

Le matériau piézoélectrique et les additifs éventuels doivent étre choisis pour satisfaire aux
exigences du procédé de mise en forme et des propriétés requises pour les micropoutres, fortement
influencées par la rigidité du matériau piézoélectrique, son encastrement, son adhérence au substrat, sa

microstructure, etc.

A la différence des dispositifs du second chapitre pour lesquels I’encastrement est assuré par
les électrodes d’or, ici les micropoutres doivent étre solidement ancrées sur le substrat d’alumine. En
technologie couche épaisse, ceci peut étre assuré par un phase vitreuse et/ou différents additifs
minéraux préalablement introduits dans I’encre de sérigraphie pour faciliter I’adhérence de la couche
au substrat et améliorer la cohérence mécanique des dépdts sérigraphiés. La présence du verre n’est
pas toujours souhaitable & cause de sa réaction chimique potentielle avec les matériaux actifs et/ou sa
présence aux joints de grains. Un bon compromis doit généralement étre trouvé entre les propriétés
mécaniques, électriques, I’adhérence au substrat, etc., et les propriétés finales de la couche
sérigraphiées. Les travaux de M. Koch et al. [71] montrent que I’ajout de 5% du volume massique
d’un verre a base de borosilicate dans une encre piézoélectrique améliore la microstructure du
composant et permet également d’abaisser la température de frittage jusqu’a 850°C tout en conservant

de bonnes caractéristiques piézoélectriques.
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Nous pouvons donc penser que I’ajout d’une phase vitreuse peut étre bénéfique, d’une part a
I’ancrage de notre structure sur le substrat et d’autre part & un abaissement de la température de

cuisson, sans nuire aux propriétés piézoélectriques attendues de la micropoutre.

1. Fabrication de I’encre sérigraphiable « piézoélectrique »

a) Choix des poudres

Pour augmenter les propriétés piézoélectriqgues des dispositifs, nous avons choisi
d’abandonner la poudre utilisée précédemment (caractérisée par un dy=10pC.N*) pour la poudre
commerciale Pz26. Ce matériau commercialisé par la société Ferroperm présente des caractéristiques
intéressantes pour notre étude [93]. En effet, cette poudre est utilisée par de nombreux laboratoires
travaillant sur les composants piézoélectriques et conduit a d’excellentes propriétés piézoélectriques.
Les données du tableau Il. 1 sont obtenues sur une céramique massive frittée sans ajouts entre 1260°C
et 1300°C pendant 1h [69]. La poudre Pz26 posséde les caractéristiques d’un matériau PZT « dur »
avec un bon facteur de résonance mécanique et une température de Curie élevée. De plus, elle est
caractérisée par de bonnes propriétés électromécaniques et de faibles pertes diélectriques. Concernant
la phase vitreuse, une fritte de verre nommé {7515} & base de (Pb, B, Si) est utilisée. Les
caractéristiques, température de ramollissement T4=430°C et coefficient d’expansion thermique (CTE)

a7s15 = 8,7.10°°K™, sont compatibles avec le traitement thermique des couches.
b) Préparation de I’encre

A partir des constituants décrits ci-dessus, il faut ajuster les quantités de chacun des
composants pour conserver de bonnes propriétés piézoélectriques et ne pas trop diminuer la
permittivité diélectrique [77]. Nous avons donc choisi un mélange Pz26 (93% mass.) et {7515}
(7%mass.). De plus, pour favoriser le frittage, il est possible d’adapter la granulométrie du Pz26
(@~3um) et celle du {7515} (@~1um) [70]. La figure I1l. 1 montre I’étude granulométrique menée sur

le Pz26 et le {7515} avec une distribution bimodale pour les deux poudres.

Pour alléger les notations, I’encre piézoélectrique a base de Pz26 et de {7515} et le matériau qui

en résulte seront indicés dans la suite Pz26.



Tableau I11. 1 Poudre Pz26 caractérisée par de faibles taux de vieillissement et peu de pertes

Principales caractéristiques du PZ26

Symboles Unité Pz26
Propriétés électriques
Permittivité diélectrique relative a 1 kHz €33 1300
Pertes diélectriques a 1 kHz tan o 3x107
Température de Curie Tc> °C 330
Propriétés electromécaniques
Facteurs de couplages Kp 0,57
Kt 0,47
Coefficient de charge piézoélectrique d3s pC/N 290
Propriétés mécaniques
Facteur de qualité mécanique Qmit >1000
Masse volumique p g.cm? 7,70

Avant de peser et mélanger les poudres, celles-ci sont étuvées durant 30 minutes pour éliminer
I’humidité. La composition choisie (1,4g {7515} + 18,69 {Pz26}) est mélangée manuellement dans un
mortier en agate durant 15 minutes puis dispersée dans un liant organique commercial (ESL 400)
ajouté par petite quantité. Une fois que I’encre satisfait au critére de viscosité compatible avec la
sérigraphie, un plateau tournant est utilisé pour cisailler et homogénéiser correctement I’encre qui est

conditionnée dans un flacon hermétique puis placée dans un réfrigérateur.

Pour la réalisation des électrodes, I’encre d’or 8836 commercialisée par la société ESL permet

de déposer des couches dont I’épaisseur est comprise entre 5um et 10um.
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Chapitre 111 : MicroStructuration de Poutres Piézoélectriques en technologie couche épaisse
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Figure 111. 1 Granulométrie du (a) {7515} et du (b) Pz26
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2. Fabrication des dispositifs

a) Géométrie des structures piézoélectriques

Le but est de réaliser des structures suspendues en forme de poutres partiellement encastrées
ou fixées sur le substrat comme le montre la figure I11. 2. Ici, nous réalisons des poutres de différentes
longueurs pour explorer et vérifier les lois d’échelle régissant le fonctionnement des résonances
mécaniques. A la différence des structures de forme carré étudiées au second chapitre, nous espérons
solliciter des modes de résonance traduisant I’aptitude de la structure & se contracter et a s’allonger

dans un plan parallele au substrat suivant une mode de propagation le long de la poutre.

— 10 mm ——-
i Electrodes
o3 2mm
. PZT
4_ 8 mm — /
_ AA
A i i 2mm A | Alumine |
"e— 6mm —,
. froen )l 1 mm
Alumine
a) Vue dessus b) Vue en coupe

Figure I11. 2 Schéma des composants piézoélectriques (a) vue de dessus, (b) vue en coupe
b) Les typons, les écrans et les émulsions

D’un point de vue plus concret, la géométrie de chacune des couches est guidée par le cahier
des charges mais aussi par les limites de fabrication liées & la technologie couche épaisse. Comme on a
pu le montrer dans le chapitre précédent, il faut réaliser des typons pour chacune des couches (Figure

I11. 3). Pour mener a bien la fabrication des micropoutres, certaines conditions doivent étre respectées :

» la surface de la couche sacrificielle doit étre suffisante pour que le dépdt des couches
supérieures ne déborde pas sur le substrat (Figure I11. 3-(b))

» les dimensions des électrodes inférieures et supérieures doivent &tre inférieures a
celles de la couche piézoélectrique (Figure Il1. 3-(c) et -(e)) et des piste conductrices
d’or permettent I’alimentation des dispositifs (Figure 111. 3-(a))

* enaucun cas les électrodes ne doivent étre en contact. (Figure I11. 3-(d))
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(@) (b) (c)
el -] — —
2,54cm
—' ﬁ — ——
(d) ()

Figure I11. 3 Typons utilisés pour le dép6t (a) des pistes conductrices en or, (b) de la couche

sacrificielle, (c) de I’électrode inférieure (connectée aux pistes conductrices), (d) de la couche

piézoélectrique, (e) de I’électrode supérieure en or

Le choix des écrans s’effectue en fonction des épaisseurs de couche souhaitées :

la couche sacrificielle doit étre facilement accessible pour que I’élimination soit
efficace. Nous avons donc choisi d’utiliser un écran 70MESH allié & une double
épaisseur d’émulsion afin d’obtenir des dépbts de I’ordre 40um apres un étuvage a
120°C. Un second dépdt permet d’atteindre des épaisseurs de 60um.

les dépdts des pistes conductrices (prise de contact) et des électrodes doivent étre de la
plus faible épaisseur possible. Plusieurs points complémentaires étayent ce choix : sur
le plan mécanique les électrodes diminuent la mobilité de la couche piézoélectrique.
Par ailleurs, elles induisent des contraintes thermomécaniques durant la co-cuisson de
I’ensemble de la structure (aa, = 16.10°K™ apgs = 2.10°K™) [94]. Cette grande
différence des coefficients d’expansion thermique entraine une contrainte de la couche
de Pz26 par les électrodes lors du refroidissement, pouvant ainsi provoquer une
déformation de la structure. Des contraintes trop importantes peuvent mener au
flambage de la poutre ou a la fissuration au niveau de I’encastrement. Pour limiter ce
genre de probleme, il est possible de réaliser des dép6ts d’or trés fins avec un écran de
400 MESH et une émulsion de 15um. Dans ces conditions, I’or ESL 8836 permet
d’obtenir des films de faible épaisseur comprise entre 5um et 10um

pour la couche de PZT, la régle n’a pas changé. Une forte épaisseur de dépdt est

recommandée pour générer suffisamment d’énergie. On choisira donc le méme type



d’écran que celui utilisé pour la couche sacrificielle. Le nombre de dépét sérigraphiés
est fonction de I’épaisseur finale espérée apres cuisson, de I’ordre de 50um pour 1

dépbt, 80um pour 2 dépbts et 100um pour 3 dépdts.

Nous convenons pour la suite de ce travail d’une nomenclature pour I’appellation des

échantillons en tenant compte des paramétres géométriques (Tableau Il1. 2).

Tableau I11. 2 Nomenclature récapitulant nom et dimensions (longueur L et largeur b) de chaque

structure
Dénomination L [mm] b [mm] Nbre de dépot (PZT)
L10x2 10 2 2
L8x2 8 2 2
L8x3 8 2 3
L6x2 6 1 2
c) De la sérigraphie des couches a la micropoutre piézoélectrique

Hormis la différence des motifs et de la composition de I’encre piézoélectrique, on suit le
méme protocole que celui décrit dans le chapitre précédent. Aprés avoir déposé les différentes
couches, un pressage isostatique de 1000bars est effectué sur les échantillons préalablement étuvés
puis insérés dans un sachet étanche. Cette étape de pressage, bien que difficile a quantifier

expérimentalement par des analyses microscopiques, améliore le processus de frittage.

L’échantillon étant placé dans une enceinte saturée en PbO pour limiter la perte en oxyde de
plomb du PZT, la consolidation de la structure est obtenue dans un four a gradient vertical avec le

profil de cuisson suivant :

* montée de 10°C/min de I’ambiante & 250°C
* montée de 3°C/min de 250°C & 450°C pour éliminer la résine époxy
* montée de 15°C/min de 450°C a 850°Cpalier de 15 minutes a 850°C
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e descente de 10°C/min jusqu’a I’ambiante.

La libération de I’échantillon est ensuite effectuée dans une solution d’acide phosphorique de
concentration 0,5mol.L™. De part la forme de la structure, I’élimination est assez rapide, environ
30min.

Sur la figure 111. 4, les structures réalisées ne présentent pas de déformations significatives telles que
du flambage ou autres défauts et se situent a une distance réguliére du substrat.

Enfin, I’échantillon est polarisé dans les mémes conditions que celles utilisées pour les composants
piézoélectriques étudiés précédemment. Durant cette étape, nous avons pu appliquer des champs

électriques de I’ordre de 5kV.mm™.

L (8 mm)

b (2 mm)

Figure Il1. 4 Micropoutre piézoélectrique obtenue avec le procédé couche épaisse sacrificielle.

C. CARACTERISATIONS PHYSICO-CHIMIQUES ET FONCTIONNELLES

1. Etude RX du matériau piézoélectrique + verre {7515}

Ces analyses sont effectuées sur des couches piézoélectriques obtenues a partir de I’encre
Pz26 qui est a base de Pz26 et de verre {7515}. Afin de respecter au mieux la comparaison entre de
simples couches déposées sur le substrat et le matériau contenu dans les poutres apres la fabrication
compléte, nous avons traité les couches piézoélectriques selon le méme protocole. Elles ont subi
I’étape de pressage isostatique a 1000bars puis I’étape de cuisson a 850°C. La figure Ill. 5 représente
le spectre de diffraction de rayons X sur lequel nous pouvons distinguer la structure de I’alumine, le

substrat, et la composition morphotropique 52/48 du PZT, le Pz26.

On a donc ici pu vérifier que le Pz26 était correctement cristallisé & des températures
relativement basses (850°C) et que I’ajout de {7515} & hauteur de 7% massique ne modifiait pas
sensiblement sa structure cristalline. Concernant le matériau piézoélectrique, nous avons toute les

raisons de penser que sa formulation est adaptée a notre procédé de fabrication.



Chapitre 111 : MicroStructuration de Poutres Piézoélectriques en technologie couche épaisse
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Figure I11. 5 Spectre de diffraction de rayons X d’une couche piézoélectrique (Pz26+ {7515})

sérigraphiée sur un substrat d’alumine.
2. Etude microstructurale du composant piézoélectrique par analyse MEB

La figure I1l. 6 montre que des épaisseurs de 75um et 95um obtenues respectivement pour 2
dépdts et 3 dépbdts de Pz26 ne varient pas linéairement en fonction du nombre de dépdts. L’épaisseur
des électrodes est de 6um. Par analyse de la microstructure (Figure I1l. 7) et par traitement d’image,
nous avons pu estimer une compacité de 70% pour la couche de Pz26 en supposant que le composant
était isotrope. Cette derniére correspond a des valeurs typiques découlant de notre technologie. Le
dernier point clef concerne le scellement de la structure sur I’alumine qui doit permettre de rigidifier
I’encastrement afin de diminuer les pertes d’origine mécanique. La figure Il1. 8-a rend compte de la
bonne qualité générale de I’encastrement avec I’absence de fissures ou autres défauts et la figure I11. 8-
b permet d’apprécier I’adhérence de I’or ou du Pz26 sur I’alumine, avec une diffusion chimique
(couleur claire) entre les différentes couches. Cette diffusion correspond a la migration d’éléments de
la phase vitreuse et/ou d’oxydes et verres contenus dans I’encre de sérigraphie pour améliorer

I’adhérence des couches au substrat.
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Chapitre 111 : MicroStructuration de Poutres Piézoélectriques en technologie couche épaisse
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Figure I11. 6 Images MEB (a) de la partie libérée de la micropoutre L8x2 et (b) poutre L8x3 avec le

substrat d’alumine

- 5 4 B P
"‘ . *‘ -
5 "0__ BLL, .‘, ._At‘ »
- e . O, |,
p 'r‘ ; { ':—'. v .ff' ‘ﬂ
! e * y -~ s 7
Lo, O S92 5 g 5
!I\ - " Q" ‘w ¥ g
,'» - b 4 . " ? - !
R > Ko OBV
e il M ST <
i v v » E
- ‘(,‘t :’ . ;~"' . f:‘
BIAIY, Bria C
" -4 22 A Y , :‘
i OSNECT =30,um. | Q: =

Alumine

a)

b)

Figure I11. 8 Analyse MEB de (a) I’encastrement et (b) du scellement de la micropoutre sur I’alumine.
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PARTIE Il. CARACTERISATIONS MECANIQUES ET ELECTRIQUES DES MICROCOMPOSANTS

Aprés avoir réalisé des poutres piézoélectriques de longueurs (6mm, 8mm et 10mm) et de
largeurs (Imm et 2mm) différentes, nous avons entrepris des caractérisations mécaniques et
électriques de nos structures. Nous montrons qu’il est possible d’établir les lois mécaniques
gouvernant les différents modes de résonance et de vérifier les lois d’échelle grace aux différentes
dimensions des échantillons. Ces études portent sur différentes bandes spectrales a basses fréquences
et a hautes fréquences. Avec des outils adaptés, nous avons pu observer des modes de résonance en
flexion transverse (« transverse bending mode »), des modes de résonances ou la propagation est
perpendiculaire a I’axe de polarisation (orientée selon la longueur de la poutre) et des modes en
épaisseur. Les seconds sont similaires a ceux qui sont observés dans les précédentes structures et que

I’on nommait modes transverses 31.

En effet, dans le chapitre précédent, nous avons montré que la libération de la structure
piézoélectrique entrainait I’apparition de modes de résonance transverses lors de I’application
du champ électrique parallélement a I’axe de polarisation. Cependant, pour les micropoutres et
pour ne pas préter a confusion avec les modes en flexion transverse étudiés ci-dessous, nous
avons choisi de changer leur dénomination pour les appeler modes 31-Longitudinaux en
référence a la direction de propagation de I’onde selon I’axe de polarisation et selon la longueur

de la poutre.

A partir des lois établies et des observations expérimentales, il est possible de calculer les
parametres structuraux de chacune des couches tels que les modules de Young, etc. Les modéles
analytiques établis et les résultats obtenus sont ensuite confrontés a des simulations numériques pour

valider notre démarche.
A. MODE EN FLEXION TRANSVERSE
1. Théorie

Avant d’aborder les mesures, il convient de présenter les outils pour comprendre le
fonctionnement. On peut extrapoler tout systéme de résonance avec le systéme mécanique « masse-
ressort » représenté sur la figure 111. 9 et le mode fondamentale en flexion transverse est illustré sur la
figure 111. 10.
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Chapitre 111 : MicroStructuration de Poutres Piézoélectriques en technologie couche épaisse

| Fo

Figure I11. 9 Systéme Masse — Ressort — Amortisseur.

L’équation du mouvement de ce systeme s’écrit comme suit :

2
m—2x+cix +kx = F(t)
dt dt (18.)

ol m est la masse, ¢ I’amortissement, k la constante de raideur du ressort et x le déplacement de la
masse. F(t) est la force lorsque le systéme est excité. La fréquence propre de vibration f., d’un levier

non amorti et sans une force excitatrice est donnée par I’équation suivante :

1 |k

fo=
nat o \'m* (19)

ou m* est la masse efficace qui dépend du mode et de I’ordre étudié.

Figure 111. 10 Hlustration du mode fondamental (n=1) en flexion transversale d’une poutre fine.
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Notations :

Les grandeurs physiques ou mécaniques de la structure sont indicées par « Poutre ». Ceux
concernant un matériau en particulier comme I’or ou le PZT sont indicés par les terminologies « Au »
et « PZT ». Pour que la présentation suivante soit la plus claire possible, les notations sont détaillées et

se référent aux mémes grandeurs :

e L, beth représentent respectivement la longueur (axe x ou 1), la largeur (axe y ou 2)
et I’épaisseur (axe z ou 3).
* m et p représentent respectivement la masse et la masse volumique

» fetw représentent la fréquence et la pulsation d’excitation.

La figure 1Il. 11 représente la structure multicouche des composants fabriqués. Par abus de
langage, nous définissons le module de Young du PZT qui est une fausse affirmation au sens strict du
terme puisque par définition le matériau piézoélectrique est anisotrope. Notons qu’il en est de méme
pour le silicium qui est également anisotrope et pour lequel les expressions des fréquences de
résonances sont couramment utilisées en employant le module de Young approprié (130GPa ou
170GPa suivant I’orientation cristalline). Par la suite, nous emploierons souvent ce terme définissant
les propriétés élastiques du matériau le long de I’axe x. Comme les déformations de la poutre et donc
du PZT, méme en hors-plan, sont faibles comparées a la longueur de la structure on peut supposer que

le module de Young ainsi défini est équivalent & la compliance c%y;.

a)

b) i b 7
I (E.m i p.m) Au l
h.:u 2
PO L £ | ho »A’
‘L hau 1
(Epus Pad) Au ;

Figure I11. 11 Représentation schématique de la structure en fonction des parametres et des matériaux

On peut définir I’équation sans force d’excitation et sans amortissement en 1-dimension :

4 2

A J J
Epoutre | poutre 8)(_4W(X’ t) * Upoutre at_ZW(X’ t) =0 20)
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ou w(x,t) représente la déflexion orientée dans le cas de modes en flexion transverse le long de I’axe z,
au point x et a I’instant t. x est la masse par unité de longueur de la micropoutre et | est le moment
quadratique de la section d’abscisse x par rapport a I’axe z.

Il est possible de résoudre I’équation 20 en mode fréquentiel et d’en déduire les valeurs

propres notées A eion & 170rdre n. Les conditions aux limites utilisées sont les suivants :

e pas de déplacement a I’encastrement
» pas de pente a I’encastrement
e pas de moment fléchissant a I’extrémité libre

« pas de contrainte de cisaillement a I’extrémité libre.

Finalement, une équation transcendantale exprime la condition de résonance, dictant les

valeurs possibles de A™gexion :

1+ cos A ion COSh ALY i0n =0 (21)

Flexion Flexion —
Le tableau Il1. 3 présente les solutions de I’équation 21.

Tableau I11. 3 Valeurs approchées de 2 exion pour les trois premiers modes

Ordre du mode en flexion 18 2nd 3eme

20 Crsion 1,875104 4,694001 7,854757

Les fréquences propres du mode en flexion qu’on assimilera par la suite aux fréquences de
résonances en régime forcé (avec force d’excitation et faibles pertes Q>>10) peuvent donc s’exprimer

comme suit :

f (1) — 1 (lgl)exion EPoutre I Poutre

Flexion — o L

p Poutrethoutre (22 )

ol E représente le module de Young effectif de la structure et permet d’inclure I’influence de la

largeur. Deux cas limites se distinguent :

« un module de Young effectif équivalent au module de Young E du matériau lorsque la
longueur L est largement supérieure a la largeur b,
« un module de Young effectif E=E/(1-v*) lorsque largeur et longueur sont

comparables.
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Nous nous situons clairement dans le premier cas puisque dans le cas le plus défavorable nous

avons une largeur de 2 mm pour une longueur de 8 mm.

Le modele précédent a été développé pour une monocouche homogéne, nous allons donc
généraliser ce modeéle pour qu’il soit applicable a notre structure c’est a dire en prenant en compte les

trois couches :
Epoutre I poutre = Epz2sl pa2s * EAu( Lua * |Au,2) (23.)

On exprime donc finalement I’équation 22 [95] :

2
- i(x(,?.)exion) Epz26lpros * EAu('Au,l + |Au,2)

Flexion ~
exion o L bPp,26Nps26 + pru(hAu,l + hAUyz) (24)

ou b est estimé identique entre les électrodes et le Pz26.

2. Mesure du déplacement hors plan

a) Technique employée : vibrométre laser MSA500 (Polytec)

Les vibrométres laser permettent grace a la réflexion ou diffraction d’un faisceau laser
incident focalisé sur la structure de détecter la dynamique de cette surface par effet Doppler (Figure
I11. 12). 1l est donc principalement constitué d’une source laser et d’un interférometre (exemple
interférométre de Mach-Zehnder), permettant de mesurer I’effet Doppler d( a la vibration entre le

signal émis et le signal réfléchi.

Faisceau
retour

Figure 111. 12 Mesure de déplacement hors plan

On se base sur la fréquence et le déphasage de I’onde pour en déduire le déplacement. En
principe, le LDV (Laser Doppler Vibrometer) peut mesurer directement le déplacement ainsi que la
vitesse de vibration. Dans le cas du déplacement, la fréquence Doppler n’est pas transformée en
tension directement proportionnelle a la vélocité ; a la place le LDV compte les franges d’interférences

« sombres-claires » sur le détecteur. En utilisant cette technique d’interpolation et une démodulation
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digitale, les vibrométres lasers peuvent atteindre une résolution inférieure au picométre. La
démodulation en déplacement est plus adaptée pour les mesures basses fréquences et la démodulation

en vitesse est préférable pour les hautes fréguences.

Classiquement, les micropoutres silicium sont utilisées via leurs modes de résonance en
flexion transverse, en torsion ou plus rarement en flexion latérale. Nous avons donc cherché a étudier
la présence ou non de modes de résonance similaires pour comparer les différentes structures. Dans
notre cas, la méthode d’actionnement piézoélectrique combinée a la symétrie de la structure ne
favorise pas I’existence de modes de résonance en flexion. Grace a la résolution de I’appareil, on peut

toutefois les observer (Figure I11. 13).

Figure 111. 13 Analyse du déplacement de nos MEMS gréace au vibrométre MSA500 (Polytec).
b) Mesure de déplacement hors plan a basse fréquence

Le principe est de mesurer la déflexion en bout de poutre ol le déplacement est maximal (pour
le mode fondamental). Ces mesures ont été réalisées sur les 4 différents types de poutres libérées
décrites dans le tableau Il1. 2 pour lesquelles les épaisseurs sont reportées sur la figure Il1. 6 (poutres
L8x2 et L8x3).

La figure 111. 14 rassemble les analyses effectuées au vibrometre sur les différentes structures.
Pour Vvérifier qu’il s’agit bien de mode de résonance en flexion, il faut étudier la distribution entre
chacun des pics et voir si cette distribution suit la méme loi que I’équation 22 et les valeurs propres

correspondantes. A partir de I’équation 24 et du tableau I11. 3, la loi suivante est établie :

2
k k
fF(Iez(ion = >“(Fl)exi0n (25.)

fF(Ilgxion )"(IIZ)Iexion

Nous vérifions les données entre les modes présumés 1 et 2 puis 1 et 3 de chacune des



structures. Les résultats sont référencés dans le tableau Ill. 4 et montrent clairement qu’il s’agit de
modes en flexion. De plus, la dynamique du premier mode en flexion est précisée par des analyses du

déplacement en différents points. Les valeurs mesurées ont moins de 5% de différence avec les valeurs

théoriques, signifiant que le modéle employé et les conditions aux limites sont respectées.
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Nous pouvons conclure que I’encastrement de nos structures ne souffre pas de défauts mécaniques et

que les déformations des poutres dans cette région sont pratiquement inexistantes. Il ressort de cette
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Figure I11. 14 Mesures Hors-Plan du déplacement en bout de poutre.

étude la qualité de la poutre L8x2 dont les valeurs sont trés proches des valeurs théoriques.

De plus, en fonction des parametres globalisés de la poutre, I’équation 22 peut s’écrire :
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2h / E h
fFIeX|0n - (x(lgl)exion) ;outre POUTE — o« )
Looutre 120poure L (26.)

Cette derniere équation, établie en supposant que chacune des poutres est composée d’un seul
matériau caractérisé par Epoytre €t proutre, N€ refléte pas strictement la réalité. Cependant, elle permet de
regarder I’influence des paramétres géométriques en supposant que les paramétres globalisés de
chacune des structures sont proches. En premiére approximation, cette hypothése signifie que le

procédé de fabrication permet de réaliser des structures aux comportements similaires.

Tableau Il1. 4 Comparaison entre valeurs théoriques et valeurs mesureées.

fioion/ feieuon fion/ feieson
Rapport théorique (ég. 25) 6,27 17,55
L10x2 6,43 18,50
L8x2 6,31 17,65
L8x3 6,55 18,23
L6x2 6,30 17,23

Malgré de légéres différences, le tableau I1l. 5 vérifie que les parametres Epoutre, proutre; SONt proches

pour les structures L10x2, L8x2, L8x3 et L6x2 puisque les lois d’échelle sont respectées.

Mé&me si nous pouvons observer jusqu’au troisieme mode en flexion, nous remarquons que les
amplitudes de déformations sont trés faibles. Des déplacements de quelques dizaines de nanométres
sont observés sur la figure 111. 14 pour des tensions d’excitation de quelques centaines de millivolts.
Cette observation permet de dire que les structures réalisées sont relativement symétriques
puisqu’elles donnent lieu a de faibles couplages électro-mécaniques, raison pour laquelle nous n’avons
pas de signature électrique visible sur I’impédancemétre. Donc pour favoriser ces modes, il faut
« dissymeétriser » la structure pour obtenir un effet connu sous le nom d’effet bilame. Ainsi a défaut de
privilégier les modes en flexion, la symétrie de nos structures favorise d’autres modes de résonances
tels que les modes de résonance se propageant perpendiculairement a I’axe de polarisation (axe z ou 3)

appelé dans cette étude mode 31-Longitudinal.




Tableau I11. 5 Influence de la longueur et de I’épaisseur sur les modes fondamentaux en flexion

transverse ou a et b référent a chacune des structures.

Relation entre () et (b) [L2 (a).h(b)] / [Lz(b).h(a)] 8 son (0 Fen(2)
(L10x2) et (L8x2) 1,56 1,61
(L8x2) et (L8x3) 1,23 1,26
(L8x2) et (L6x2) 1,78 19
(L10x2) et (L6x2) 2,78 3,06
B.  MODE 31-LONGITUDINAL

Contrairement a des dispositifs carrés ou légérement rectangulaires de forme pont, la grande
différence entre la longueur et la largeur des micropoutres fabriquées entraine un bon découplage entre

les modes 31-Longitudinaux et les modes se propageant suivant la largeur.
1. Théorie

Cette étude concerne la caractérisation électrique des premiers modes de résonance
piézoélectrigue de la structure. Les modes en flexion observés précédemment n’ont pas une signature
suffisante pour les observer a I’analyseur de réseau car les déplacements mécaniques sont faibles. De
part la forme des échantillons et les connaissances acquises précédemment, les modes de résonance
observés et illustrés sur la figure Ill. 15 correspondent donc aux modes de résonance 31-
Longitudinaux pour lesquels un couplage piézoélectrique est observé (coefficients tels que le ks, et le
day).

Dans un premier temps, nous allons établir les relations générales et globales concernant ce
mode. D’aprés les normes IEEE [96], des céramiques piézoélectriques effilées polarisées selon
I’épaisseur permettent de caractériser ces modes. Le méme cheminement est suivi pour nos structures.
La figure 111. 16 récapitule les mesures effectuées sur les quatre structures et montre les trois premiers

modes observables.

115



Chapitre 111 : MicroStructuration de Poutres Piézoélectriques en technologie couche épaisse

Figure I11. 15 Illustration du mode fondamental (n=1) pour la résonance piézoélectrique longitudinale

(selon z).

Dans le cas d’un parallélépipéde de longueur L, de largeur b et d’épaisseur h nous avons la
vitesse de propagation des ondes 31-longitudinales et leur fréquence fs; le long de la structure qui

s’écrivent comme suit :

_ 1

V31 - -
\ pPoutrelel (27.)

L \ﬁ
2t \'m (28.)

ou L ne doit pas étre confondu avec le coefficient de couplage du mode 31. Il s’agit ici de la
raideur de la structure pour le type de déformations considérées. On exprime cette raideur en fonction
du module de Young dans le sens de la longueur, qui pour le PZT est I’inverse de la souplesse sFi;.

Les valeurs propres de 4™, sont différentes des valeurs propres correspondantes aux modes

en flexion transversale et obéissent a la loi suivante :

2n-1

AN = m, n=1 2... (29.)

L’équation 28 peut se réécrire en prenant les précautions d’usage qui ont permis d’établir la relation
26.
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2n-1 1 1
fi = m . o« =
\/p Poutre Sll, Poutre

(30.)

Contrairement au mode en flexion transverse, I’équation 30 est proportionnelle a I’inverse de L et non
par & Iinverse de LZ.
2. Etude électrique
a) Etude a basse fréquence (25kHz a 300kHz)
Comme nous I’avons vu dans le second chapitre, les résonances piézoélectriques peuvent étre

observées électriqguement. La figure Ill. 16 présente I’analyse de I’admittance des premiers pics
observables de chaque poutre.
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53 580 Hz 40 | 65120Hz i
25 L ]
_ 154 800 Hz -
w 7]
2 | ] =30 -
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Figure I11. 16 Analyse des premiers pics observables a basse fréquence.

Le tableau Ill. 6 évalue le rapport entre les fréquences de résonance de chacune des
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harmoniques et le compare aux rapports des valeurs propres données par I’égquation 29. Les mesures
sont en bon accord avec les valeurs théoriques signifiant que les résonances observées sont en

adéquation avec les modeles établis.

Tableau Ill. 6 Comparaison entre valeurs théoriques et valeurs mesureées.

2) /¢ (1 3) /¢ (1
AT 128
Rapport théorique : 277 4% 3 5
L10x2 2,91 4,92
L8x2 2,97 5,06
L8x3 3,03 5,03
L6x2 2,91 4,98

A partir de I’équation 30, il est intéressant de voir si les fréquences de résonances 31-
Longitudinales évoluent de fagon inversement proportionnelle a la longueur. Les résultats donnés dans
le tableau I11. 7 confirment la loi et permettent de dire que les ondes se propagent dans la partie libérée

de I’échantillon avec une atténuation rapide dans la partie dite encastrée.

Tableau I11. 7 Influence de la longueur sur les modes fondamentaux 31-Longitudinaux

piézoélectriques ou a et b réferent a chacune des structures.

Relation entre (a) et (b) L(b)/ L(a) f3(11)(a)/ £ (b)
(L8x2) et (L10x2) 1,25 1,22
(L8x3) et (L8x2) 1 1,02
(L6x2) et (L8x2) 1,33 1,31
(L6x2) et (L10x2) 1,67 1,60




b) Etude du mode fondamental 31-Longitudinal

Classiquement, I’analyse électrique d’une résonance permet de déterminer les fréquences de
résonance et les facteurs de qualité pour le mode fondamental de chacune des poutres (Tableau Ill. 8).
Nous décelons dans ces résultats des facteurs de qualité trés nettement supérieurs aux dispositifs
présentés dans le second chapitre pour lesquels nous avons observé dans le meilleur des cas un facteur
de qualité autour de 100. Le fait de privilégier un mode de résonance particulier semble donc adapté a
la réalisation de structures résonantes ayant des facteurs de qualité assez élevés compte tenu de la

structure de la couche piézoélectrique.

Tableau I11. 8 Principales caractéristiques des résonances fondamentales du mode 31-Longitudnal

pour les 4 structures

% (kHz) Q
L10x2 53,532 300
L8x2 65,130 324
L8x3 66,860 196
L6x2 85,568 307
3. Analyse du déplacement dynamique

Les modes observés électriqguement sont I’image du déplacement des structures dans la
direction de x. Pour vérifier ces hypothéses nous avons effectué des mesures dynamiques de ce

déplacement a I’aide du vibrométre laser MSAS500.
a) Mesures

En plus de pouvoir mesurer avec une grande sensibilité les déplacements dits hors plan gréace a
I’effet Doppler, il est possible avec le méme appareil de mesurer le déplacement dans le plan par
analyse vidéo. Les mesures présentées en figure I11. 17 ont été réalisées avec un objectif X50 orienté
au dessus du bout de chacune des 3 poutres alimentées par différentes tensions d’excitation.
L’échantillon est immobilisé sur le support de I’appareil grace a I’alumine ce qui permet de mesurer le

déplacement réel car I’encastrement est fixe.

119



Chapitre 111 : MicroStructuration de Poutres Piézoélectriques en technologie couche épaisse

De ces mesures, il est possible d’extraire la fréquence de résonance et le facteur de qualité. Le
tableau 1l1. 9 référence I’ensemble des données pour les différentes tensions d’excitation. Lorsque la
tension augmente, nous observons un décalage assez significatif vers les basses frégquences.
Concernant le facteur de qualité, il dépend fortement de la tension d’alimentation V puisque pour
V =200mV Q ~ 200-300 (mesures électriques) et pour V = 9V Q ~ 100 (mesures optiques).
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Figure I11. 17 Mesure du déplacement suivant I’axe x aux fréquences de résonance fondamentale de
L10x2, L8x2 et L8x3

b) Non linéarités des composants en fonction de la tension

L apparition de ces non linéarités lorsque la force d’actionnement augmente est courante dans

I’étude des vibrations mécaniques quel que soit le principe d’actionnement et le mode de vibration.
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Dans I’approximation linéaire, I’amplitude de vibration Axma et I’amplitude maximum en pic de

résonance AXmax res SONt li€s au voisinage de la résonance par I’équation suivante [97] :

AX2
AX2 o) = max, res
max( ) W — g
1+]12Q0——™
©o (31.)

Tableau I11. 9 Influence de la tension d’alimentation sur la réponse mécanique de la structure

Tension 3V 6V 9V
fr (kH2) 52,800 52,670 52,560
L10x2
Q 150 105 95
fr (kH2) 65,250 65,100 65,000
L8x2
Q 165 150 125
fr (kH2) 66,850 66,700 66,630
L8x3
Q 110 90 80

ou Q le facteur de qualité qui dépend globalement de I’expression de I’équation différentielle auquel
obéit le résonateur. Le caractere non linéaire des oscillations conduit & une relation entre la fréquence
de résonance et I’amplitude de vibration :

2

O res = W + XAXax res (32)

res

ol % est une constante qui peut étre positive (cas du systéme amplitude-mollissant) ou négative (cas
du systéeme amplitude-durcissant mécanique). Dans les résonateurs mécaniques, I’effet durcissant est
toujours présent mais peut sous certaines conditions se transformer en effet mollissant lorsque
I’encastrement est moins rigide [98]. Dans I’étude des systémes résonants a base de micropoutres

silicium, on retrouve donc I’effet durcissant.

Dans le cadre des matériaux piézoélectriques, I’effet est connu et s’oppose a I’effet durcissant
mécanique lorsqu’ils sont utilisés sous des champs électriques élevés ou sous fortes sollicitations. Une
étude détaillée en régime statique et en régime dynamique, effectuée par R. Pérez et al. [99], sur des

céramiques massives de Pz26, montre le caractére non linéaire de paramétre mécanique tel que s&i; qui
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augmente lorsque le champ électrique augmente. Il s’ensuit une diminution de la vitesse de
propagation des ondes au sein du matériau d’ot une diminution de la fréquence de résonance

(équations 27 et 30).

Globalement, I’effet mollissant d au matériau piézoélectrique est supérieur a I’effet mécanique

durcissant.

A la résonance, la structure ne posséde pas de composante de déplacement selon I’axe y, cette
donnée fournie par les mesures faites au MSA-500 n’est pas représentée sous forme graphique
puisqu’elle n’apporte aucune information supplémentaire. Par contre, nous observons une légére
composante hors plan provenant des légéres asymétries de nos structures. L’ordre de grandeur du
déplacement selon z a la résonance longitudinale est équivalent & celui rencontré pour les modes en
flexion, c’est & dire quelques dizaines de nanométres tout au plus qu’il faut comparer a quelques

centaines voire quelques milliers de nanomeétres pour la composante selon x.
C. MODE EN EPAISSEUR
1. Théorie

Comme pour les modes de résonances longitudinaux 31-piézoélectriques, il est possible
d’exploiter le mode fondamental selon I’épaisseur pour en déterminer des paramétres élastiques,
électriques et piézoélectriques. Contrairement aux céramiques pour lesquelles I’influence des
électrodes est négligeable, la densité de I’or et son épaisseur modifie la dynamique des modes en
épaisseur. D’aprés les principes de la mécanique des ondes acoustiques, les modes en épaisseur se
propagent uniquement au sein du Pz26 et les électrodes peuvent étre considérées uniquement comme
des masses. Les modes en épaisseur sont donc décrits par le systtme mécanique illustré en figure I11.
18.

kP226

InAu \/\/\/\/\/ 1’nAu

Figure 111. 18 Modéle mécanique des modes en épaisseur

Pour ce systéme, il est possible de développer un modéle tenant compte de la masse des

électrodes. L’équation mécanique du systéme s’écrit :



f3(3n)AR = 7»(3'3 e
’ 27th 22h
P26 [0+ (;\(n)) Au

33 Au

P26 (33)

ou )\(3”3) =(2n-1) m® avec n=1, 2... estlavaleur propre des modes en épaisseur a I’ordre n. Lorsque

I’on ne prend pas compte de I’influence des électrodes, la constante élastique c®s; est surévaluée.

Pour ces modes de résonance, la vitesse de propagation des ondes dans le matériau
piézoélectrique, le coefficient de couplage en épaisseur, la permittivité relative et la constante

élastique s’écrivent respectivement :

D _ 0
Vg = 2Np 56 f3(3,)AR (34))
0 0
k2 = T 3(3,)R T f3(3,)R
t 0 0
2 f3(3,?AR 2 f3(3,)AR (35)
he,.6C
s — Nyt
¢S, = pr26™0 36.
33 bl (36.)

2
Cs3 = Ppazs (V3D3) (37)

Ici, les fréguences de résonance et d’antirésonance sont définies difféeremment du mode 31,
O3, est définie lorsque I'impédance est minimale et f¥3;r est définie lorsque I’impédance est
maximale. Cette différence provient du fait que dans le cas du mode en épaisseur (indicé t),
I’impédance de I’élément est déterminée et nous travaillons sur des modes a induction constante. De
plus, %33 est la permittivité relative a déformation constante et P55 est la constante élastique a champ

constant.
2. Mesures électrique

Les figures I1l. 19-(a et b) présentent deux pics de résonances a 11,073MHz pour la poutre
L8x2 et 9,057MHz pour la poutre L8x3 correspondant au mode fondamental en épaisseur de chacune
des structures. La différence d’épaisseur induit une différence de fréquence de résonance. La figure
I11. 20 illustre les résultats bruts pour une structure, L8x3, a partir desquels on peut extraire les divers

parametres présentés plus haut.

Les caractéristiques diélectriques de chacun des échantillons ont pu étre déterminées a partir

de spectres analogues au précédent. Globalement, le tableau I11. 10 montre que les pertes diélectriques
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(tano~qq%) définies a 1kHz sont trés élevées par comparaison au matériau massif (tand~0,3%). Ces
différences peuvent s’expliquer par la porosité importante de nos couches et le traitement thermique
basse température.
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Figure I11. 19 Spectre d’admittance sur une large bande spectrale pour deux échantillons de méme

longueur et d’épaisseurs différentes (a) partie réelle et (b) partie imaginaire.
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Figure I11. 20 Mode fondamental en épaisseur pour L8x3 avec (a) la partie réelle de I’admittance, (b)
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la partie imaginaire de I’admittance, (c) le module de I’admittance et (d) la phase.

Tableau I11. 10 Paramétres diélectriques des structures obtenues a partir du Pz26 pour les 4

structures.
Echantillons Grandeurs 50 kHz 500 kHz 2 MHz 15 MHz
Ro (kQ) 150 57 19 2
L10x2 Co (pC) 343 320 328 329
tan ¢ 6,2% 1,7% 1,3% 1,2%
Ro (kQ) 260 83 25 2,3
L8x2 Co (pC) 286 252 273 281
tan ¢ 4,3% 1,5% 1,2% 1,6%
Ro (kQ) 303 64 20 3
L8x3 Co (pC) 280 283 270 265
tan ¢ 3,7% 1,7% 1,5% 1,3%
Ro (kQ) 500 250 80 2,6
L6x2 Co (pC) 66 60 61 80
tan ¢ 9,6% 2,1% 1,6% 5,1%

Des équations 34 et 37 et de la connaissance détaillée des paramétres structuraux, nous avons
déterminé le coefficient ¢35 avec ou sans les électrodes d’or (Tableau Ill. 11). Les résultats obtenus
sur les différentes structures sont homogénes et confortent donc notre modéle avec des coefficients de

couplage k; autour de 40% et des facteurs de qualité trés faibles.

Comme on a pu le voir précédemment pour certains parametres, le pz26 est bien connu sous sa
forme massive (Tableau Il. 1) et le tableau Ill. 12 référence les grandeurs relatives aux propriétés
mécaniques. A partir de la relation 33, il possible de déterminer c°s;en prenant compte des électrodes

d’or. Lorsque les électrodes sont négligées (ha,=Oum), les constantes élastiques cPs; sont trés
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différentes du Pz26 massif tandis que lorsqu’elles sont prises en compte (ha,=6um), elles sont du
méme ordre de grandeur. Ce modele analytique est en accord avec les mesures électriques et permet

d’évaluer la constante élastique cPa.

Cependant, il est intéressant de noter que ces résonances possedent des profils nettement
moins propres, phénomeéne qui peut étre lié aux irrégularités en épaisseur des couches sérigraphiées,
rendant difficile I’utilisation de ces résonances en terme de résonateur. De plus, le dispositif n’est pas

totalement désolidarisé du substrat a cause de I’encastrement, augmentant la complexité du modéle.

Tableau I11. 11 Caractéristiques élastiques, électriques et piézoélectriques relatives au mode en

épaisseur pour les différentes poutres.

VP33 3 hau =0pm  ha,=6pm
tgo Om Kt £33

[m.s!] c;5[GPa]  cPy[GPa)

L10x2 2,3% 16 1570 42% 170 13 93
L8x2 2,3% 17 1720 39% 190 16 106
L6x2 8,7% 4.4 1540 39% 160 13 102
L8x3 2% 18 1860 42% 230 19 78

Tableau I11. 12 Constantes élastiques de céramiques de Pz26 (données fabricant).

Constantes élastiques

Unité GPa 77 50 83 91

PARTIE I1l. ETUDE ANALYTIQUE ET MODELISATION

Les mesures présentées dans la partie précédente montrent qu’il est possible de bien

comprendre les comportements mécaniques et piézoélectriques des micropoutres, et d’en déduire des




lois analytiques.

Dans le cas de nos micropoutres, les facteurs de qualité des modes 31-Longitudinaux sont
nettement supérieurs aux facteurs de qualité des modes en flexion transverse et des modes en

épaisseur. Cette caractéristique est tres importante dans le domaine des capteurs résonants.
A. MODELE ANALYTIQUE COMPLET DE LA STRUCTURE

Aprés avoir démontré les caractéristiques électromécaniques de nos structures, nous allons
élaborer un modéle permettant d’exprimer le comportement mécanique pour les résonances en

flexions transverses ainsi que pour les modes 31-Longitudinaux.

Dans le cadre des déformations longitudinales, la structure multicouche (Figure Ill. 11) se
comporte mécaniquement comme trois ressorts placés en paralléle ol chaque ressort représente une
couche de matériau (électrodes et matériau piézoélectrique). On peut exprimer finalement toute

résonance mécanique longitudinale comme un systéme composé d’une masse et d’un ressort :

(38.)

b
I(Poutre - I(Au,l + kP226 + kAu,2 - _(hAu,lEAu,l + thZSEPZZS + hAu,ZEAu,Z)

avec L est la raideur

moyenne de la poutre valable pour les modes 31-longitudinaux.

Comme pour les équations du mode en flexion, bien que ce ne soit pas rigoureusement exact
nous avons suppose que les épaisseurs hay; et ha,» sont suffisamment proches (Figure I11. 6) pour les

considérer égales dans les équations.

Dans I’expression 38, m™ ne doit pas étre confondue avec la masse réelle puisque en
fonction du mode et de I’ordre, il y a un facteur correctif lié dans ce cas a A (relation 29).

mgf’}):L oun=1 2... (39.)

n%Zn-gz

Nous pouvons exprimer facilement f™3; en fonction des caractéristiques de chacune des

couches.

£ = >\(3n1) hpz26Eps26 + 2hauEny
31
2nL

Np226Pp226 T 2NauP A (40)
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Maintenant, nous allons utiliser les connaissances structurales acquises dans la partie « Etude
structurale du composant : analyse MEB » et les expressions analytiques de chacun des modes
fondamentaux en flexion (24) et en élongation (40). Finalement, il s’agit de résoudre le systéme

d’équation défini ci-dessous pour le couple [Epzr, Eay] €n fonction du couple [hpzr, hay] :

hp-26 Total h J
Y _: | r " 4 _2 _ ! Au 2 ”
2 Bparg © dz|Ep.ys + f Myt 2 dz + f/,”m z°dz |\E ,
o | (1.875104) - - 5 ha
JJ Flexion =4
27[ L III’:Z(va’:Z(» + 2/1,‘“(pxlll
/'(l) _ L\/”/’::(»E/’:l(\ + 21];1/1[;;111
J31 T
AL\ hporgP porg + 20 4,0 41
Pz26P pz26 AuP 40 (41)
1. Résolutions analytiques s’appuyant sur des recoupements structuraux (MEB)
a) Cas de la poutre L8x2
A partir du cliché MEB (Figure Ill. 6-a), nous connaissons I’épaisseur de la couche

piézoélectrique (hpzr=75um) et I’épaisseur des électrodes d’or (ha,=6um).

Les masses volumiques sont estimée ,z)pz26=5,4g.cm'3 pour le Pz26 (70% de la valeur d’un
échantillon massif a cause de la porosité des couches) et celle de I’or, pAu=17,99.cm'3 pour I’or dont la
porosité est faible. Pour rappel, les valeurs des fréquences de résonance sont 9 iexion=492Hz tandis
que fY5,=65130Hz. Les modules de Young du Pz26 et de I’or sont déterminés en résolvant le systéme

définit par 41. Les résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau I11. 13.

Tableau I11. 13 Détermination des modules de Young pour L8x2

L8x2 hpzze [].lm] h/_\u [],lm] EPZZG [GPa] EAu [G Pa]

Valeurs 75 6 28,7 51

b) Cas de la poutre L8x3

Dans le cas de la poutre L8x3 ou I’épaisseur de Pz26 est de 95um, les épaisseurs des
électrodes sont inchangées, les fréquences de résonance f g eion=619Hz et f%5,=65805Hz, les résultats

obtenus sont présentés dans le tableau Il1. 14.



Tableau I11. 14 Détermination des modules de Young pour L8x3

L8x3 hpzze [].Lm] h/_\u [],lm] Ep.o6 [GPa] Eau [G Pa]
Valeurs 95 6 29,3 51,1
2. Discussion

Le modéle utilisé permet d’évaluer le module de Young du Pz26 et celui de I’or. Il est
intéressant de voir que les valeurs sont proches dans chacun des dispositifs, signifiant que le modeéle
analytique utilisé est cohérent. La méthode de fabrication permet donc d’obtenir des structures
possédant des caractéristiques mécaniques relativement homogeénes.

Les résultats montrent des variations importantes comparées aux valeurs publiées dans la
littérature. En effet comparé aux matériaux massifs, la technologie employée dans le cas présent
conduit a des structures de plus faible compacité contenant des ajouts. Les travaux de Gwirc et
Negreira [9] montrent que la porosité affaiblit les caractéristiques mécaniques de la structures par voie
de conséquence. Le matériau Pz26 utilisé dans nos dispositifs est caractérisé par un module de Young
de 77GPa (=1/sF1;) dans la direction x et 50GPa (=1/s%33) dans la direction z (axe de polarisation) [7].
Pour notre étude, il faut comparer les 29GPa obtenus sur les échantillons au 77GPa de la céramique

massive.

W)

SE =SE(1—(P)2/3) 1
(42))

La relation 42 donne I’influence de la porosité P sur la souplesse du matériau massif. Si les
valeurs de P et du module de Young Ep,s sont connues, il est possible de déterminer la valeur du
module de Young du Pz26 en I’absence de porosité. La valeur Ep;6=52GPa calculée pour P=0 ne
correspondant pas aux caractéristiques données par le fabricant (77GPa), on peut en conclure que la
porosité n’est pas le seul facteur responsable de la diminution de la rigidité mécanique du Pz26. La
prise en compte de I’effet du verre {7515}, de la température de cuisson, etc. sur la valeur du module
de Young du Pz26 doit étre envisagée pour expliquer cette différence.

Pour I’or, la problématique est & priori différente puisque la densification est nettement plus
importante. C’est la raison pour laquelle nous avons utilisé la masse volumique de I’or massif. Le
modeéle analytique permet de calculer Ex=51GPa, plus faible que les 70GPa du matériau massif.
Comme pour la couche piézoélectrique, le procédé de fabrication ne permet pas d’obtenir des

propriétés comparables a celles des échantillons massifs.

Le systeme d’équation défini précédemment nous a permis de calculer simultanément les
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valeurs du couple [Epzs, Eag]. Nous avons vérifié la cohérence de ce modéle grace a I’homogénéité
des solutions obtenues pour L8x2 et L8x3. Il est logique de penser que les caractéristiques des
électrodes d’or ne sont pas affectées par la geométrie du dépdt et qu’il est donc possible de vérifier si
grace a ces valeurs, on obtient des valeurs cohérentes pour les paramétres géométriques [hpzs, hau], 12

problématique est inversée a celle suivie pour les deux précédentes structures (L8x2 et L8x3).

A partir des données collectées sur les deux structures  précédentes
[Epz26,Eau]~[29GPa,51GPa], nous allons déterminer grace au modele analytique le couple [hpzs, hau]-
Dans le tableau I11. 15, on peut voir que les épaisseurs de chacune des couches correspondent bien aux
attentes puisqu’elles sont proches de celles mesurées sur L8x2.

Finalement I’ensemble des grandeurs mesurées ou calculées pour les trois microleviers, constitués de

2 couche de Pz26, présentent une bonne homogénéité (hpe~75um, ha,~6um).

Tableau I11. 15 Corrélation des données avec L10x2 et L6x2.

Erzs [GPa] Eau [GPa] Npzs [nM] hau [nm]
L10x2 74 45
29 51
L6x2 77 7,5
B. COEFFICIENTS PIEZOELECTRIQUES ISSUS DE L’ETUDE DES RESONANCES 31-

LONGITUDINALES

A partir de I’étude des résonances 31-Longitudinales, il est possible d’extraire un certain de
nombre de paramétres tels que le coefficient piézoélectrique ds; en étudiant le mode fondamental
(n=1). Cette étude est réalisée sur I’ensemble des micropoutres (Tableau Il11. 16). Notre objectif peut
étre atteint si le spectre de résonance est bien défini (Figure I11. 21). La fréquence de résonance f%s g
est déterminée pour le maximum de I’admittance et la fréquence d’antirésonance f(o)glyAR est
déterminée pour le minimum de I’admittance. La susceptance est utilisée pour déterminer le facteur de
qualité de la structure a I’aide des fréquences quadrantales fy; et fy, qui sont définies respectivement
pour le maximum et pour le minimum de la susceptance [100]. A partir des ces fréquences, il est alors

possible d’exprimer le facteur de qualité Qp,.
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Figure 111. 21 Données expérimentales complétes sur L8x2 avec les spectres de (a) la conductance, (b)

la susceptance, (c) le module de I’admittance et (d) la phase.

Le facteur de qualité dépend des pertes au sein du matériau et des impédances de charges. Les

valeurs du coefficient de couplage ks, de la permittivité relative ¢'s3, de la vitesse de propagation des

ondes longitudinales vE; et de la souplesse sF,; sont ensuite déduits a I’aide des relations (norme IEEE

[86]) :

£.(0)

2 (0)
Ky _7 f31,ar T '31AR

-k 2 fie (2( gk

(44.)

(45.)
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v =4LE (46.)

E _ 1
Prour 1)
Poutre| ¥31 (47.)
Dans le tableau Ill. 16, les paramétres sont relativement homogénes pour les différentes

structures. Le coefficient ds; de I’échantillon L8x3, supérieur (~33%) a celui des autres structures, lui
confére de meilleures performances électromécaniques. Normalement la permittivité ne dépend pas
des caractéristiques géométriques, cependant de grandes différences sont observées. Afin
d’augmenter le coefficient piézoélectrique ds;, il faut améliorer la permittivité du matériau en
augmentant par exemple la compacité de la couche.

Pour le facteur de qualité la tendance est opposée et est appréciable mécaniquement et
électriquement, Q,~200 pour L8x3 tandis que pour les autres structures Qn~300. Dans le cas
d’application utilisant la structure résonante comme un capteur, il est plus intéressant d’avoir des

facteurs de qualité élevés méme si ¢’est au détriment des propriétés piézoélectriques.

Tableau I11. 16 Caractéristiques élastiques, électriques et piézoélectriques relatives au mode 31-

Longitudinal piézoélectrique pour les différentes poutres.

VE31 SE11 T da
tgo Om K31 & 33
[ms'] [X10™9 [PC.N"]
L10x2 6% 297 2138 30,49 9,1% 192 21
L8x2 4% 318 2084 31,35 8,1% 214 22
L6x2 7% 315 2050 31,38 8,8% 132 17
L8x3 3% 192 2135 32,54 11,7% 261 32
C. CONFRONTATION ENTRE MODELE ANALYTIQUE ET SIMULATION

Notre objectif est de vérifier si le modéle analytique développé dans la partie précédente est
correct en ne prenant pas en compte I’anisotropie du PZT (Pz26). De plus, les simulations permettent
de comprendre la distribution des déformations longitudinales ou transverses, des champs électriques,

la conductance ou la susceptance, le facteur de qualité de la résonance, etc. Elles permettent aussi



d’examiner le comportement de I’encastrement, au niveau de la jonction entre la partie libérée et la

partie scellée.
1. Optimisation pour la structure L8x2

Ce travail a été développé autour d’un seul type de structure, L8x2, sans toutefois restreindre
la généralité du discours. Pour une étude préliminaire, nous avons utilisé les données obtenues
précédemment pour dégrossir le modéle, & savoir pour I’or Ex,.=51GPa et pa,=19,3kg.cm™. Concernant
le Pz26, la problématique est légérement différente puisque c’est un matériau anisotrope. Au lieu de
n’employer qu’un seul paramétre élastique s51; «1/Ep, il convient maintenant de travailler avec la
matrice compléte de souplesse pour laquelle nous avons pu calculer par proportionnalité 1’ensemble
des autres sEij a partir des données connues sur le Pz26 massifs. Comme pour la matrice de souplesse,
nous avons pu construire la matrice [d] a partir du ds;. La masse volumique du Pz26 avoisine
5,4kg.cm™ et les dimensions respectives de chacune des couches sont déterminées expérimentalement.
Ensuite, le modéle tient compte des limites imposées au systeme, & savoir les tensions d’alimentation

au niveau de chacune des électrodes, des interfaces neutres électriquement et des interfaces encastrées.

Cet outil permet de modéliser rapidement les caractéristiques électromécaniques de la
structure. A partir de ces connaissances, on peut regarder I’influence de chacun des parametres en
fonction des qualités demandées. Par exemple, il est intéressant d’étudier I’influence de pp.6 Sur la
résonance 31-Longitudinale pour en améliorer les caractéristiques. Comme nous le verrons plus tard,
dans le cadre d’applications dédiées a de la détection avec un systéme résonant, les coefficients de
couplage piézoélectrique des modes 31-Longitudinaux ne doivent pas nécessairement étre élevés,
méme en milieu liquide. Il est donc préférable de développer des structures ayant des facteurs de
qualité importants. Le processus de modélisation doit toutefois s’appuyer sur les observations
expérimentales pour pouvoir appréhender plus largement les caractéristiques du dispositif. Comme
dans le chapitre précédent, le logiciel COMSOL Multiphysics 3.5a permet, de part la simplicité de la
géométrie, d’obtenir des résultats probants vis a vis des données mesurées. Afin de faciliter la
résolution des modeles établis, nous avons opté pour une modélisation plane de la structure (Ozx). La
validité de cette hypothése est démontrée par les analyses de déplacement pour lesquelles il n’y a pas
de composante selon y. Sur la figure 1l1. 22-a le systeme électrode/Pz26/électrode est représenté avec

la partie encastrée. La figure 111. 22-b montre la finesse du maillage au niveau de la jonction entre la
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a) Au

I\

Encastrement

b) pz26

Au

pz26

Au

Figure I11. 22 Dessin de la structure sous COMSOL Multiphysics : respect des dimensions

géométriques et des conditions telles que I’encastrement (en rouge), puis visualisation du maillage
partie encastrée et la partie libérée.

Pour illustrer la puissance de cet outil de simulation, nous développons un modéle répondant
aux caractéristiques observées sur I’échantillon L8x2. A partir des données collectées précédemment
(masses volumiques, coefficients d’élasticité, coefficients piézoélectriques), nous avons bati un
modele dont nous avons ensuite ajusté plus finement les paramétres pour que les observations

expérimentales et numériques convergent.

Dans un premier temps, les parametres sont ajustés pour que les fréquences en flexion
transverse et les fréquences longitudinales correspondent bien a celles obtenues sur I’échantillon réel.
Pour le modéle employé, il semble que les solutions convergent vers un seul couple de valeur pour les
caractéristiques élastiques de I’or et du Pz26. De plus contrairement aux modéles analytiques établis
précédemment, la modélisation permet de prendre en compte [I’anisotropie du matériau

piézoélectrique.
2. Résultats
a) Modélisation
Le modéle numérique respecte les conditions électriques et les conditions d’encastrement. Les

caractéristiques géométriques sont issues des clichés MEB tandis que les paramétres élastiques et

piézoélectriques sont calculés grace au modele analytique.

Les valeurs calculées précédemment pour I’or sont Ea=51GPa et pa,=19,3g.cm™. Pour le
matériau piézoélectrique, la tache est plus complexe puisque le matériau est anisotrope. A partir de la

détermination du module de Young longitudinal du PZT, nous avons déterminé



s5,,=34,84.10"?Pa™ (I’inverse du module de Young). A partir de la bibliothéques de données sur les
matériaux piézoélectriques, il est possible d’établir des relations entre les différents parameétres
élastiques sEi,—. Ensuite, les coefficients piézoélectriques sont ajustés en fonction des amplitudes de
déplacement obtenues par les analyses dynamiques (vibrométre MSA 500). Les mesures montrent des
amplitudes de déplacements de I’ordre du micrométre pour la structure L8x2. A partir de ces données,
nous obtenons des fréquences de résonances pour chacun des modes égales a 487Hz et 68400Hz. Bien
que ces résultats soient relativement proches de la réalité, nous avons affiné la modélisation pour
obtenir une réponse fidéle a la réalité. A partir des données brutes, le mode fondamental en flexion est
situé a 487Hz et le mode fondamental longitudinal est situé & 68420Hz. Ces résultats sont & comparer

avec les valeurs réelles qui sont respectivement 492Hz et 65120Hz.

Pour converger vers les données expérimentales, il a été réalisé une série d’itérations qui ont
conduit a des résultats relativement proches de la réalité. En effet, le mode en flexion est situé a 491Hz
et le mode longitudinal est situé a 65120Hz. Ces résultats ont été obtenus pour E,,=56GPa proche de
EA,=56GPa calculé analytiqguement. Pour le Pz26, la présentation des résultats est plus compliquée et
I’ensemble des parametres est référencé en figure 111. 23. Les permittivités & sont données en valeur

relative. A titre comparatif, Ep,26=24GPa est inférieure a celui calculé précédemment Ep,26=28,7GPa.

Malgré ces légeres différences, ils sont en bon accord avec le modéle analytique. Les
différences peuvent avoir plusieurs origines telles que les conditions d’encastrement, I’anisotropie de

I’élément piézoélectrique, etc.

4 141079 -1, 240071 -2 07107 0 0 0
“1agA07Y g e107 <2 07107 0 0 0
BP0 201 SA5A0 8 0 0 0
SII= -11
0 0 0 10, 764-10 0 0
0 0 0 0 10, 764-10" ! 0
0 0 0 0 0 10, 35-10 !
0 0 0 0 30-107'% 0
d= 0 0 0 3010 0 0
-10-10"% -10:10"* 20.10°12 0 0 0
200 0 0
—| 0 200 o
&1
0 0 250

Figure 111. 23 Parametres élastiques (sEi,-), piézoelectriques (dj) et diélectriques (¢).
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b) Etude du mode fondamental 31-Longitudinal

A partir de ce modele, il est possible de déterminer le comportement complet de la structure
autour de la fréguence de résonance fondamentale piézoélectrique. Pour ce faire nous avons choisi de
réaliser une simulation sous chargement harmonique de 63750Hz a 66250Hz avec un pas de 10Hz. A
partir des mesures de déplacements effectuées par le vibromeétre laser, il a été possible d’ajuster
I’amplitude de déformation de la structure.

Sous une tension de 9V, soit +4,5V et — 4,5V répartis sur chacune des électrodes, le déplacement est
de 1,2um. L’évaluation numérique de I’amplitude de déplacement en bout de poutre est présentée en

figure I11. 4 et donne des résultats en bon accord avec les données expérimentales.
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Figure 111. 24 Amplitude de vibration simulée en bout de poutre orientée selon x et sous une tension

d’alimentation de 9V.

Afin de pouvoir recouper les divers résultats, les paramétres électriques ont été déterminés
expérimentalement, c’est a dire la conductance et la susceptance. Les conditions aux limites respectent
les paramétres de mesure de I’impédancemetre, 200mV. La figure 111. 25 regroupe la conductance et la
susceptance. Les tendances sont respectées vis a vis des observations expérimentales avec malgré tout
des différences d’amplitude des signaux. Les simulations prédisent le comportement électromécanique
des micropoutres mais il faut toutefois prendre garde au fait qu’elles ne sont pas idéales compliquant
leur comportement. Sur la figure I11. 26 on peut Vérifier la valeur du champ électrique pour la partie
encastrée et pour la partie libérée. Il est bien nul dans la partie encastrée et est égal a la tension
d’alimentation par unité d’épaisseur le long de la partie libérée (soit 200mV pour 75um et donc
2666V.m™).

Aprés avoir verifié la validité des simulations numériques, il est intéressant maintenant de
pouvoir regarder d’autres parametres tels que la déformation le long de la poutre. En effet, la figure

I11. 27-a donne une déformation harmonique de la poutre dans le sens de la longueur et pour le plan
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Figure 111. 25 Spectre d’admittance simulé, (a) partie réelle et (b) partie imaginaire (tension

d’alimentation de 200mV).

0)5 T T T T T T
Encastrement

ok et i

05} ]

z

15} i

Partie libérée
25k i

Champ électrique E (V/mm)

-3 1 1 1 1 1 1
0 2 4 6 8 10

Longueur de la micropoutre (mm)

Figure I11. 26 Valeur de E;, en fonction de x (tension d’alimentation de 200mV).

neutre. Il est dés lors aisé de déterminer la courbe de tendance de la déformation. Il est trouvé :

u(x,t):U sin

Jr(x -2.10-3)
= 2,7sin(61, 851X -0,37) +0,01.10°®

(48.)

En accord avec la théorie, 1/2L vaut 62,5 et est trés proche du résultat obtenu par la

modélisation et qui est 61,85. Le terme devant le sinus est fonction du paramétre piézoélectrique ds; et

de la tension d’alimentation tel que :
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P226 (49.)

Sous une tension d’alimentation de 200mV, I’élongation de la poutre est de quelques dizaines
de nanometre. L’encastrement ne se comporte pas exactement comme dans le modéle analytique avec
une légére déformation du plan neutre au niveau de la zone fixe (Figure Ill. 27-b). Pour se faire une
idée plus précise de la déformation, il suffit de regarder la figure I1l. 28 pour comprendre que
I’encastrement « dissymétrise » la structure. Comme supposé, I’encastrement ne se comporte pas

exactement comme une limite franche a I’aplomb du scellement et est & I’origine d’une légére
incertitude dans le modéle analytique.
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Figure 111. 27 Déformation linéique du plan neutre de la poutre & résonance sous une tension

d’alimentation de 200mV (pour toute la longueur de la structure), (b) pour I’encastrement.
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Figure 111. 28 Déformation en x a la résonance longitudinale et a I’encastrement.
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Pour conclure sur cette partie modélisation, nous avons étudié la déformation transverse, selon
z, lorsque la structure est excitée en mode 31-Longitudinal. La figure I11. 29 montre une modulation de
la déformation en z en fonction de la longueur de la micropoutre. Ces déformations sont toutefois
beaucoup plus faibles que dans le sens de la longueur mais méritent toutefois d’étre étudiées plus
précisément par des mesures dynamiques.
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Figure 111. 29 Déformation selon z du plan neutre de la poutre & la résonance sous une tension

d’alimentation de 200mV.

CONCLUSION

Ce travail a permis de montrer la faisabilité de structures micropoutres piézoélectriques a
I’aide du procédé développé pour les structures en pont. Des analyses optiques et électriques révélent
la présence de modes en flexion transverse, 31-Longitudinaux et en épaisseur pour lesquels nous
avons développés respectivement des lois analytiques. Les expressions analytiques originales des
modes 31-Longitudinaux et en épaisseur sont élaborées dans ce travail pour mieux comprendre le
comportement électromécanique des micropoutres. Ceci nous a conduits a proposer un modéle
analytique combinant les lois des modes en flexion et 31-Longtudinaux qui permet de déterminer les
modules de Young de I’or (électrodes) et du Pz26. Une modélisation numérique corrobore le modéle

analytique proposé et par voie de conséquence les lois proposées pour les modes 31-Longitudinaux.

Comparativement aux autres modes, I’observation d’une valeur plus élevée du facteur de
qualité 31-Longitudinaux nous conduit a envisager I’utilisation des micropoutres pour la réalisation de

capteurs résonants en milieu gazeux et liquide.
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- CHAPITRE IV -

Dans le domaine des MEMS en général, il existe de nombreux dispositifs utilisés pour faire de
la détection chimique. Les dispositifs résonants sont supportés par de nombreux travaux
[101,102,103]. Nous pouvons citer les capteurs fonctionnant avec les ondes acoustiques de surface
comme les SAW (Surface Acoustic Wave) [18], des structures fonctionnant avec les ondes de volumes
comme les balances a quartz [104] ou les poutres [15]. Chaque structure possede des avantages mais
aussi des inconvénients. Les micropoutres sont particuliérement intéressantes de part leur relative

simplicité de fabrication et leur grande sensibilité aux gaz, aux espéces biologiques, etc.

Jusqu’a présent nous avons réalisé des structures sérigraphies a base de couches épaisses
libérées du susbtrat dont les propriétés piézoélectriques, mises en évidence a I’aide d’une
caractérisation et d’une modélisation approfondies, peuvent étre utilisées pour des applications
concrétes. Ces strutures a base de PZT en forme de poutre, excitées via I’effet piézoélectrique, offrent
une sensibilité potentielle a la résonance du mode de vibration 31-Longitudinale pour la réalisation de
dispositifs. En rapport direct avec la fréquence de travail et des résolutions plus importantes en regard
des plus hauts facteurs de qualité, la dynamique de résonance des modes 31-Longitudinaux permet
d’espérer de meilleures propriétés de détection en milieu gazeux et en milieu liquide, qu’en utilisant

les modes en flexion de nos structures.

Dans un premier temps, nous allons étudier I’effet de la pression et de la température sur la
stabilité de la résonance 31-Longitudinale. L’influence de ces paramétres extérieurs doit &tre connue
pour mettre en évidence la viabilité de ces dispositifs pour des applications capteurs mais aussi pour

ébaucher des critéeres d’utilisation et d’amélioration.

Afin d’illustrer la validité de nos modéles, nous nous proposons d’étudier un capteur de gaz
utilisant une micropoutre piézoélectrique fonctionnalisée a I’aide d’un polymére PEUT
(PolyEtherUreThane) pour la détection de toluéne. L’adsorption du toluéne s’accompagne d’une
variation de la masse de polymére qui doit engendrer une variation de résonance de la poutre. Une
étude comparative est menée avec le premier et second mode de résonance 31-Longitudinale de la

micropoutre.

En milieu liquide les micropoutres résonnantes, fonctionnant en flexion transverse, subissent
de nombreuses perturbations mécaniques, avec notamment la grande diminution du facteur de qualité,
rendant leur utilisation en tant que capteur problématique. Une étude originale en milieu liquide a été
entreprise sur la dynamique des modes 31-Longitudinaux des micropoutres en vue d’applications dans

le domaine de la chimie, des biocapteurs, de la microfluidique ou de la chimie haut-débit, etc.
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PARTIE|. INFLUENCE DESPARAMETRES EXTERIEURS SUR LA STABILITE DE LA

RESONANCE

A. INFLUENCE DE LA PRESSION

Il s’agit d’un pré requis permettant de quantifier I’effet de la pression et de ses variations sur
les modes 31-Longitudinaux. Nous avons étudié I’influence de la pression sur la dynamique des deux
premiers modes de résonance de la poutre L10x2 (Figure 1V. 1). Les fréquences de résonance et les
facteurs de qualité issus de ces mesures sont rassemblés dans le tableau IV. 1. Une faible diminution
de la fréquence de résonance et du facteur de qualité avec la pression sont observés. Le facteur de
qualité est le témoin des pertes globales [105] composées des pertes internes de la micropoutre,
indicées Int, et des pertes dues au couplage avec le milieu environnant comme les pertes visqueuses,

indicées Fluid.

1 _ 11
QTotaI ant QFIuid

(50.)

Qruig tend vers I’infini lorsque la pression environnante tend vers 0. En supposant Qrig proche
de Il'infini, nous pouvons en déduire les valeurs de Q=450 et Q=470 ainsi que les valeurs de
Qruic=1575 et Qrig=2686 dans I'nélium a pression atmosphérique pour le premier et le second mode
respectivement. Par comparaison les structures silicium sont caractérisées par des pertes internes

faibles et des facteurs de qualité dans le vide qui peuvent atteindre 10° — 10°.

Tableau IV. 1 Influence de la pression.

P [hPa] 1* Mode 2" Mode
1,5hPa fr=53,720kHz Q=450 fr=155,320kHz Q=470
1017hPa fr=53,640kHz Q=350 fr=155,175kHz Q=400
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Figure 1V. 1 Influence de la pression sur (a) et (b) la conductance et la susceptance du 1° mode ; et

sur (c) et (d) la conductance et la susceptance du 2" mode.

B. INFLUENCE DE LA TEMPERATURE

Cette étude a été effectuée sur I’échantillon L10x2 qui a été placé dans une enceinte sous
atmosphere hélium. La figure IV. 2 montre une variation proportionnelle de la fréquence avec la

température, -7,7Hz/K et -22Hz/K respectivement pour les premiers et second modes de résonance.

Par ailleurs, nous pouvons exprimer les fréquences de résonance selon I’expression suivante
pour laquelle ha, est I’épaisseur des deux électrodes :

fa(n) - (2n - 1) \/ thzsbPzze EP226 + hAubAu EAu (51.)

1=
4 I-mPoutre
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avec n qui prend la valeur 0 pour le mode fondamental et 1 pour le second harmonique. Lorsque la

température varie, les dimensions et les modules de Young de chacune des couches sont modifiés.
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Figure IV. 2 Mesure de la conductance en fonction de la température pour L10x2 placé sous hélium.

L(T) =L+ hP226aP226 + hAuaAu LAT
hP226 + hAu

Bp226, Au (T) = bozag, au + Opz26, aulprzs, AT (52.)

hP226,Au (T) = thZG,Au + OLPzZG,AuhPZZG,AuAT

AE
Ep226,Au (T) = Epyoe au * %AT (53.)

Les relations 53 et 54 définissent la dépendance en température des parametres dimensionnels
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en fonction des coefficients d’expansion thermique, et des paramétres élastiques, fonction de

AE
—P220AU Elles permettent aussi de tenir compte des variations de température pour les fréguences

de résonance des modes 31-Longitudinaux. L’expression de la différentielle de ", avec la

température est complexe et son développement limité au premier ordre est en notation contractée :

AE,
RIS (hi2 + hihj)ﬁw (hi2 + 2hihj)Eioci —hhEa,
aT 2 & (hi2+hihj)Ei

(54.)

ou i signifie Pz26 et j signifie Au.

A partir de la connaissance structurale de L10x2 acquise au chapitre précédent et de la
connaissance des paramétres thermoélastiques de 1’or (aa,=14,2.10°K™ et AE/4T=-24.10°GPa.K™),
I’équation 54 peut s’écrire :

(n)
dfa” _ £(19041.01p,,5 +6,7.107 % ~2.6 (55.)

Les variations mesurées pour le second mode sont environ 3 fois plus élevées que celles
obtenues pour le premier mode (Figure V. 2). Ce rapport des variations fréquentielles entre le second
et le premier mode est équivalent au rapport des fréquences de résonance entre le second et le premier
modes, en accord avec I’équation 54. A partir de ces variations, de I’expression 55 et de I’estimation
de ap06~4.10°K™ [71], on en déduit le coefficient AEp,6/AT= -7,6MPa.K™.

Les figures IV. 2-(a et b) montrent également la diminution du facteur de qualité Q=370 &
Q=300 pour le premier mode et Q=410 a Q=330 pour le second. De plus il est intéressant de noter
pour chacun des modes, un facteur de qualité plus élevé sous hélium que pour les résonances étudiées
sous air dans le chapitre précédent. En rapport avec une densité plus faible pour I'nélium, le facteur de
qualité de la poutre augmente sensiblement de Q=300 a Q=370 dans I'hélium sans que la fréquence de
résonance soit notablement influencée. Le facteur de qualité permettant de mesurer efficacement les
pertes visqueuses, sa diminution (~19%) lorsque la température augmente est due a I’augmentation des

pertes internes au sein du matériau.

Finalement, la variation de fréquence de résonance étant linéaire et réversible, nous pouvons
envisager de réaliser une détection différentielle permettant de décorréler les effets de masse et les

effets thermiques en compensant les variations dues a la température a I'aide d'une structure témoin.
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PARTIE Il. REALISATION D'UN CAPTEUR DE GAZ

Apreés avoir étudié I’influence de I’environnement sur la fréquence de résonance et montré
qu’elle n’était pas incompatible avec la réalisation de capteurs, nous allons voir comment il est
possible de transformer nos microleviers en structure sensible aux espéces gazeuses. Une des

méthodes consiste & fonctionnaliser la surface de la poutre avec un dép6t de polymére [106].

A. FONCTIONNALISATION DES MICROPOUTRES : DEPOT DE PEUT PAR PULVERISATION

Le principe d'un capteur résonant réside sur la mesure de la perturbation de la fréquence de
résonance mécanique qui dépend de la masse de la structure. La conversion de notre structure en
capteur chimique capable de détecter des molécules spécifiques s'effectue par dép6t d'une couche

sensible.
1. Principe et protocole

Afin de fonctionnaliser notre poutre, nous avons déposé une couche de polymére par
pulvérisation ou « spray ». Cette technique permet de réaliser progressivement des dépdts uniformes
sur la totalité de la surface supérieure. Le polymere est initialement dissout dans un solvant adapté afin
d'obtenir une solution fluide et vaporisable, typiquement pour de faibles concentrations en polymére
(~qq%). La pulvérisation permet de déposer en plusieurs étapes en surface une fine pellicule de
mélange solvant/polymére. Pour augmenter I'épaisseur de la couche, on répéte l'opération de

pulvérisation aprés une évaporation intermédiaire.

L’équipement utilisé est une valve de la série 780S de chez EFD, pour laquelle plusieurs
parametres de débit et de pression sont réglables afin d’ajuster la quantité de solution vaporisée et
d’adapter la taille des gouttelettes. La figure 1V. 3 montre le dispositif complet dans son enceinte de

confinement :

e enl, leréglage de la pression de poussée,

e en 2, la seringue contenant le mélange polymére/solvant,

» en 3, le contrdleur pour ajuster la durée et la pression de pulvérisation,
* en4, lavalve,

e en5, une micropoutre cablée.

Le protocole de dépdt est relativement simple. Il consiste a mettre le polymére en solution
dans un solvant adapté. Parmi les polymeres disponibles commercialement et caractérisés vis-a-vis de
leurs affinités avec le toluéne, nous avons choisi le polymére qui possédait le plus d’affinité avec ce

gaz. Pour quantifier cette affinité, le coefficient de partage K est introduit :
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Pcs (Cg) =pcs + KC, (56.)
ou pcs est la masse volumique de la couche sensible, Cq est la concentration de gaz a détecter, K=1610
pour le couple PEUT/toluéne [107]. Plus K est grand plus le polymére s’alourdit en présence d’un gaz

donné. La masse volumique du PEUT est de 1,04g.cm™.

Figure IV. 3 Banc de pulvérisation

2. Fonctionnalisation du levier L8x3

Préalablement, nous avons réalisé une calibration de I’appareil a lI'aide d’une micropoutre
silicium aux propriétés bien établies qui permet de déterminer I’épaisseur déposée a chaque spray, soit
250nm. On peut voir sur le levier L8x3 (figure IV. 4) I’évolution de la conductance et de la
susceptance du 1% et 2" modes en fonction de I’épaisseur de PEUT déposée. Pour une épaisseur de
polymeére de 25um, nous observons une diminution de 500Hz et 1400Hz respectivement pour le 1% et

le 2" mode de la fréquence de résonance.

Le tableau IV. 2 regroupe les données concernant I’ajout de masse avec mcs la masse de
polymére et hes I’épaisseur de la couche de polymeére. Nous pouvons voir que I’ajout de masse
modifie la fréquence de résonance (4f™s r<1%) et le facteur de qualité (1Q=10%). Comme cela a
déja été observé sur des poutres silicium recouvertes de polyméres [108], le polymére n’introduit pas
de pertes visqueuses tres importantes. Ceci ne semble pas étre un handicap important pour le facteur
de qualité et par conséquent vis a vis de la sensibilité de détection. Comme nous le verrons plus tard,
I’augmentation de I’épaisseur de polymére, qui s’accompagne cependant d’une légére diminution du
facteur de qualité de la résonance, permet de piéger plus de gaz et donc d’augmenter la sensibilité du

capteur.
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Figure IV. 4 Evolution de la conductance (a et b) et de la susceptance (c et d) du 1*" et 2" modes en

fonction de I’épaisseur de PEUT.

Le polymeére induit des pertes caractérisées par le paramétre Qviseo qui est le facteur de qualité
viscoélastique. Le calcul est simple et consiste simplement a généraliser I’équation 50 en tenant
compte des pertes viscoélastiques de la couche polymére. L augmentation des pertes viscoélastiques
avec I’épaisseur de polymere ne diminue pas de maniére significative le facteur de qualité et donc, les
aptitudes pour la détection. Nous avons reporté sur la figure IV. 5 I’évolution de la fréquence en

fonction de la masse ajoutée et la courbe de régression pour chacun des modes.



Tableau IV. 2 Evolution de la fréquence de résonance et du facteur de qualité en fonction de la masse

ajoutée de polymére sur le 1% et le 2" modes

hes [pm] | mes [ng] 1% Mode 2" Mode
0 0 fr=67,935 kHz Q =117 fr=205,190 kHz Q =244
5 83 fr=67,860 kHz | Q =113, Qviscoc=3300 | fr =204,995 kHz | Q =238, Quvis:c=9700
12,5 208 fr=67,737 kHz | Q =111, Quisco=2100 | fr =204,677 kHz | Q =238, Quvis:c=9700
17,5 291 fr=67,636 kHz | Q =109, Qviscoc=1600 | fr =204,430 kHz | Q =235, Quvis:c:=6370
22,5 374 fr=67,475 kHz | Q =108, Qviscoc=1400 | fr =204,000 kHz | Q =227, Qviscc=3250
25 416 fr=67,400 kHz | Q =107, Qviscoc=1250 | fr =203,800 kHz | Q =226, Qvis:c=3000
. . . . 205.5 : : : , ,
68 | |
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Figure 1V. 5 Variation de la fréquence de résonance en fonction de la masse de polymére ajouté pour

le (a) 1°" mode et pour le (b) 2™ mode.
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Leurs sensibilités expérimentales en fonction de la masse de PEUT sont
At Afsp)

=3,34 Hzpg™ pour
Am

=1,26 Hzpg™ pour le premier mode et

le second mode sont en bon accord avec les valeurs calculées.

En adaptant les équations établies dans le chapitre précédent, nous pouvons rendre compte de
I’ajout de polymére PEUT. En fonction des caractéristiques de la micropoutre indicée Poutre et des

caractéristiques du polymére indicées PEUT, I’équation des modes 31-Longitudinaux devient :

(n)
£ = (2n-1) \/hPoutre Epoutre * Meeur Epgur (57.)
4L heoutrePpoutre + NpeuT PPEUT
he,-6Ep,o6 + 20, E o260 py06 + 2N A 0
— " 'Pz26—Pz26 Au™=Au — 'Pz26MPz26 AuM AU~ —
avec EPoutre - h t Poutre — h ou hPoutre - hAu + 2hAu'
Poutre Poutre

La résolution de I’équation 57 pour les deux modes de résonance permet de déterminer les
valeurs du module de Young de la couche de polymére, respectivement 2,61GPa et 2,93GPa a 65kHz
et a 205kHz. En accord avec les tendances observées, le module de Young augmente Iégérement
lorsque la fréquence est triplée. Cette modification fausse la valeur du rapport expérimental voisin de

2,65 entre les sensibilités du 1 mode et du 2" mode alors que le rapport théorique est voisin de 3.

Connaissant I’épaisseur et la densité de PEUT, il est facile de calculer la sensibilité du 1%
mode et du 2™ mode de résonance 31-Longitudinaux lorsque la contribution élastique du PEUT est
négligée (Epeur~0). Le rapport des sensibilités 2,83Hz.ug™ et 8,55Hz.ug™ est alors voisin de 3. Malgré
la Iégere augmentation du module de Young du PEUT, le second mode reste toutefois plus sensible &

I’ajout de masse et semble plus prometteuse pour de la détection.
B. DETECTION DE TOLUENE
1. Mesures

Aprés avoir fonctionnalisé le microlevier, I’influence du toluene sur la fréguence de résonance
des modes 31-Longitudinaux est étudiée. Le couple PEUT/toluéne a déja fait I’objet de nombreuses
études et il a été montré que I’absorption n’influencait pas de maniére significative le module de
Young du PEUT [109].

La relation 56 exprime la masse volumique du polymére en fonction de la concentration d’un
gaz. Le coefficient de partage K est défini en fonction de la concentration de gaz contenue dans la

couche sensible et la concentration de gaz dans le fluide environnant la couche sensible.



En tenant compte de la relation 56, I’équation 57 devient :

£ = (2n - 1) hPoutre EPoutre + hPEUT Elng]E)UT (58.)
. 4L qh +h +KC '
PoutrePPoutre ™ NpEUT [ PPEUT g

ou Cgq représente la concentration en toluene dans le fluide environnant.

Les mesures sont effectuées avec un générateur de vapeur permettant d’obtenir des
concentrations en toluéne comprises de 0 & 3500mg.m™, soit entre 0 et 852ppm dans I’azote. Pour
actionner les poutres fonctionnalisées et détecter I’influence du gaz sur les modes de résonance, nous
utilisons un impédancemetre HP4194A (Agilent). Le protocole expérimental suivi est élaboré sur des
cycles de concentrations différentes comme on peut le voir dans le tableau IV. 3. Afin de suivre les
variations fréquentielles, chaque palier de mesure est maintenu durant quinze minutes et nous

intercalons une mesure de référence en I’absence de toluéne entre chaque changement de palier.

Tableau IV. 3 Cycle de mesure permettant de compenser les dérives de la ligne de base

Temps [min] 0 15 30 45 60 75 90 105 120

Débit [ppm] 0 852 0 608 0 365 0 30 0

Comme espéré, la concentration en toluéne dans la cellule de mesure influence la fréquence de
résonance. La figure IV. 6 représente la valeur absolue de la variation linéaire de la fréquence de
résonance pour les deux modes de résonance en fonction de la concentration de toluéne. Cette

variation présente un profil linéaire pour les deux modes de résonance.

15

1% Mode e
2" Mode

0 200 400 600 800 1000
Concentration de toluéne (ppm)

Figure 1V. 6 Variation de la fréquence de résonance du 1% et du 2™ modes en fonction de la

concentration en toluéne.
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A partir de I’équation 58, nous en déduisons la sensibilité théoriqgue des modes 31-
Longitudinaux vis a vis de la concentration C4 en négligeant I’influence du gaz sur la raideur de la

couche de polymere.

f3(ln) hPEUT K

2 NpoutreEpoutre + NpeuT PPEUT

(59.)
valable lorsque KCy<<<ppgyr.

D’aprés la relation 59, la sensibilité est d’autant plus grande que f™s; est élevée. Cette
observation corrobore les résultats expérimentaux puisque la variation de fréquence est plus élevée

pour le 2™ mode. Par contre la variation relative pour chague mode est presque identique.

Les valeurs des sensibilités théoriques, calculées avec un coefficient de partage de 1610 et des
sensibilités expérimentales de chacun des modes étudiés sont reportées dans le tableau 1V. 4. Alors
que les valeurs théoriques et expérimentales sont proches pour le premier ordre, elles différent de
I’ordre de 20% pour le second ordre. Cet écart est tout de méme faible compte tenu de la simplicité du
modéle employé. Les tendances sont conservées avec un second mode plus de deux fois plus sensible
que le premier mode et une résonance dont le facteur de qualité est plus de deux fois plus élevé,

augmentant potentiellement la précision des mesures.

Si I’on se place sur une fenétre étroite autour de la résonance, I’impédancemeétre permet de
mesurer des variations tres faibles et donc d’avoir des résolutions tres basses sur la mesure de la
fréquence.

Dans notre cas, nous avons estimé qu’il était possible de réaliser des mesures précises a 0,1Hz. Cette
valeur dépend de plusieurs parametres tels que la résolution intrinséque de I’appareil, la finesse de la
fréguence de résonance et le bruit de mesure. En tenant compte de cette variation de la fréquence
minimale mesurable, les sensibilités mesurées précédemment permettent d’estimer une limite de
détection de notre structure de 14ppm et 5ppm de toluéne respectivement pour le 1° mode et pour le

2" mode.
2. Améliorations

Les connaissances accumulées au fil des pages permettent d’établir des lois comportementales. Outre
le fait d’augmenter les caractéristiques intrinseques de nos microleviers (du matériau piézoélectrique,
de I’encastrement, etc.), les caractéristiques géométriques sont trés importantes. Pour accroitre la
sensibilité des microleviers, I’épaisseur de polymére doit étre maximisée sans trop augmenter les

pertes d’origine viscoélastiques



Tableau IV. 4 Comparaison entre les sensibilités expérimentales et théoriques.

Sensibilité du 1% Mode [Hz.ppm™] Sensibilité du 2" Mode [Hz.ppm™]
Mesurée Théorique Mesurée Théorique
0,007276 0,007166 0,016800 0,021700

Ensuite, on peut envisager d’utiliser des structures ayant des modes de résonance 31-Longitudinale
plus élevées soit en diminuant la longueur des dispositifs, soit en travaillant sur des modes 31-
Longitudinaux d’ordre élevés, soit en augmentant significativement la rigidité de la structure (module
de Young). Finalement, la sensibilité ne dépend pas de la surface de polymére et il n’est donc pas
limitatif de diminuer les dimensions de la structure.

Concrétement, il est aisé de calculer les sensibilités théoriques de chacune des structures en fonction
de I’épaisseur de polymére déposé. Le tableau IV. 5 permet de comparer le rapport sensibilité au
toluéne et épaisseur de polymére pour chacune des structures.

Pour augmenter la sensibilité il faut augmenter la fréquence de résonance, la structure sera donc
d’autant plus sensible que sa longueur est petite. Finalement, la micropoutre la plus sensible est

celle possédant la plus petite surface d’échange.

Tableau 1V. 5 Sensibilité théorique en fonction de I’épaisseur de PEUT pour les 1°" modes de chacune

des structures.

pPoutres L10x2 L8x2 L6x2 L8x3
SCg/hpeyr X10’
70 82 102 72
[Hz.m?/kg]

Le dernier point d’amélioration concerne le dép6t de PEUT et plus particuliérement la zone de
recouvrement du levier. En effet, nous avons opté pour un recouvrement total de la surface libérée
mais on peut envisager de déposer localement le polymere en bout de poutre par exemple. En premiere
approximation le dépét localisé permettrait de s’affranchir de la raideur du polymere et les effets
d’inertie seraient plus importants. Pour comparer les deux cas, on peut écrire les équations

dynamiques des deux systémes comme suit :

f3(1n) = i kPoutre + kPEUT = (2n - 1) \/hPoutre EPoutre + hPEUT EPEUT (60.)
ff | ff .
270\ MEgire + Mpglt 4L NeoutrePpoutre + NpeuT PPEUT
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£ = i Kpoutre - (2n-1) hpoutre Epoutre (61.)
B 2n | mefn 4 4L 2 2 '
Meoutre + Mpeut T (2n - 1)

NeoutrePpoutre * 1 heeutPreut

L’équation 60 est valable lorsque le polymeére est déposé sur I’ensemble de la partie libérée
tandis que I’équation 61 est valable pour un dépdt localisé en bout de poutre. De ces deux équations,
on en conclut que la sensibilité a I’apport de masse est beaucoup plus grande dans le cas ou le dépét

de masse m*peyr est localisé en bout de poutre.
PARTIE I1l. VERS DES APPLICATIONS EN MILIEU LIQUIDE

La détection en milieu liquide revét un certain nombre d’intéréts et de difficultés, notamment
dans le domaine de la biologie, de la chimie haut débit, de la microfluidique, de la microrhéologie, etc.
et il existe de nombreux travaux qui traitent de I’interaction entre des micropoutres en régime
dynamique et un fluide environnant. Il est important d’étudier le couplage entre les deux systémes
dans le cas des structures sensibles ou bien pour s’en servir directement comme moyen de
caractérisation du fluide (densité, propriétés viscoélastique, etc.). Cette derniére stratégie a fait I’objet
de nombreuses études comme en atteste le nombre de publications sur le sujet [110,111]. L influence
du fluide sur la dynamique de la structure est trés importante pour les vibrations hors plan et se
compose majoritaire d’un terme d0 aux forces de pression. Pour diminuer I’amortissement lié au fluide
sur I’élément vibrant il est possible d’opter pour des structures a déformations planaires tel qu’une
structure circulaire en silicium supportée par deux bras [112]. Les forces hydrodynamiques exercées

sur I’élément vibrant sont majoritairement dues a la viscosité du fluide.

Concernant les modes 31-Longitudinaux étudiés précédemment, nous pouvons donc espérer
générer des couplages structure/fluide moins importants que dans le cas des structures bimorphes,
fonctionnant en flexion transverse. De plus, le fait d’avoir une structure réalisée entiérement avec un
matériau piézoélectrique permet d’avoir des forces générées importantes méme dans le cas ou les
forces dissipatives sont conséquentes [13].

Habituellement les détections opérées par des micropoutres résonantes ne sont pas effectuées in situ et
se scindent en deux étapes de mesure : la fixation des analytes puis le séchage du dispositif. Cet

exemple expose les difficultés rencontrées en milieu visqueux.
A. COUPLAGE FLUIDE/MODE 31-LONGITUDINAL

Il est possible de calculer la force hydrodynamique du fluide environnant pour des
déformations en élongation de la poutre. Quand une micropoutre vibre dans un milieu visqueux (gaz

ou fluide), le milieu engendre une résistance au mouvement. Cette résistance sur la structure implique



Chapitre 1V : Applications

une force d’inertie, proportionnelle a I’accélération de la structure, et une force dissipative qui est
proportionnelle & la vitesse de la micropoutre. Ces couplages influencent directement la réponse
dynamique de la structure et donc, la fréquence de résonance. La figure IV. 7 montre un schéma de
principe permettant de voir quels sont les points clefs du probléme. Les forces s’appliquant sur

I’épaisseur de I’élément sont négligées dans le probléme puisque I’épaisseur est trés faible comparée a

la largeur.
A Z ) Fluide 17 145 P riuia)
Encastrement VIBRATIONS Partie libérée
_______ < > .
h t —_ PZT > Au electrodes [—» X

L

Figure IV. 7 Schéma de principe concernant le couplage entre une poutre de section tres fine en mode

31-Longitudinal (selon Ox) et le fluide environnant.

Pour comprendre I’interaction structure/fluide, il est nécessaire de bien connaitre la
dynamique du mode de résonance. Comme on a pu le vérifier expérimentalement et numériquement,
les déplacements hors-plan (composante selon z) pour le mode considéré sont faibles comparés aux
déplacements longitudinaux (composante selon x). Dans le troisiéme chapitre sont présentés les
résultats de simulation pour le mode 31-Longitudinal. Ces simulations ont été réalisées a la fréquence
de résonance, 65120Hz, sur la structure L8x2. En accord avec les modéles mécaniques sur les

vibrations en élongation, I’élongation est de la forme suivante :

(A
AP (x,t) =1sin| 2322 | el ol 0<x<L (62.)
31 L
Ay 1 J (}”(3n1))x J ()”(3nl))x )
i (x,t) = jool sin(%]e"“téx =Solle L —e L |elg (63.)

ou I’équation 63 est la vitesse des face supérieures et inférieures de la poutre en x et & I’instant t.
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1. Equation dynamique du fluide

Pour connaitre I'influence du fluide sur I’élément piézoélectrique, il est nécessaire de
connaitre la dynamique du fluide en contact avec la structure. L’équation générale du mouvement d’un
fluide s’écrit en faisant le bilan des forces sur un élément du fluide. Pour un fluide Newtonien,

I’équation du mouvement est appelée équation de Navier Stokes et s’écrit selon la forme suivante
[113] :

DV, : - ~
PFiuid DF,I[U'd = Pruia fex — grad (P) + NeicAVeid (64.)
ol % est la dérivée particulaire de la vitesse du fluide Vryige, €gale a
avg% + (\TF,uid.gréd ).\TFluid. L’équation de Navier-Stokes devient :
Ve _ ~ 1\ : - _
PFluid % * PFuid (VFIuid .grad )-VFIuid = Pruia fex —grad (P) + Newig AVeig (65.)

Le terme d’inertie de convection pFluid(VFluid.gréd).\TF,uid est d0 au transport de quantité de

mouvement par I’écoulement et peut se réécrire :

2
~ 1\ o - (Veuid = N
PFiuid (VFIuid'grad)'VFluid = pFluidV# + 20pig R AVEig OU 2= EV AVEwig (66.)

Signification des termes contenus dans I’équation de Navier Stokes :

Vi L ) .
Oriuid — U4 terme d’inertie instastionnaire
ot

o\
= (VFIuid) - o
pF,uidVT . terme de variation de I’énergie cinétique dans I’espace

Q : terme appelé « vecteur tourbillon » qui quantifie la vorticité du champ vitesse

Pria Tex © force extérieure appliquée

grad (P) : terme d0i au champ de pression

NewidAVewig - terme da a la viscosité dynamique.

A partir des considérations géométriques des poutres utilisées et de I’hypothése des faibles

oscillations b >>AUpa on peut négliger les effets inertiels et les effets de gravité face aux effets

d’instationnarité. L’équation de Navier-Stokes devient grace aux considérations précédentes et en



I’absence de forces extérieures:

Vewid —

P Fluid —grad(P) + N ewigAVeig (67.)

La cinématique de la mésoparticule fluide s’exprime seulement en fonction du gradient de pression et

du terme dissipatif d0 & la viscosité #gig.

L’équation 67 traduit le comportement du fluide au voisinage de la micropoutre. Lorsque la
poutre est mise en résonance 31-Longitudinale, le déplacement et la vitesse ont une composante
uniquement selon I’axe 1 (axe x). Le couplage hydrodynamique entre le fluide et la poutre est selon

I’axe 1 car la vorticité est négligeable. De plus, le champ de pression est constant puisque les

déplacements de la poutre sont négligeables selon z. Finalement —grad (P) =0 et I’équation 18

devient :
P Fluid % = NFid (E + F + per) VEuid, x (68.)
2. Résolution du champ de vitesse du fluide
a) Solution générale

La vitesse du fluide ne dépend que des variables x et z car selon y le profil de vitesse est uniforme.

On peut écrire Veigx -
— joot
Vewiax = f (X 2)e!” (69.)
En injectant I’expression de Vgyigx dans I’expression 68 :

i & . :
7 f(x,z)]+a? f(x,z)]—J%:‘;'df(x,z)zo (70.)

L’expression 70 peut étre résolue de maniére générale :

—C+] OPFluid ,

f(x.2)=K [K?,e‘EX + K4e“EX] e i
(71)

—C+j WP Fluid 7

+ K2 [KSEW/EX + KGe—\/EX] e NFluid
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b) Solution particuliére pour la face supérieure (z >0)
L’expression 71 doit satisfaire les conditions physiques du systéme.

e Lorsque z tend vers I’infini la vitesse du fluide doit étre nulle, K, doit étre nul
» Les conditions de non glissement du fluide sur la poutre permettent d’écrire que pour

zégalao,

VEP(x,t) = Veiax (X, 2 = 0t) (72.)

L’équation 23 permet de déterminer par identification les parameétres Ky, Ks, K4 et C.

La solution satisfaisant les conditions aux limites dans le demi-espace z >0 est :

4 2
\/(7@1)) Mg + O PRl + (7\(3n1)) MFuid
- z
(x(”))x e 2
Veniax (X2 >0,t) = jol sin SIi exp Pl (73.)
4 2
. \/(7‘(3n1) ) 7]2F|uid +03292F|uid L - (7\(3?1) ) NFuid
2ngy gl

Dans le demi-espace z < 0, I’expression est identique a la différence prés du signe dans

I’exponentielle.
c) Détermination de la force hydrodynamique linéique

Le calcul de la force hydrodynamique est une étape nécessaire pour comprendre I’influence du
fluide sur les modes 31-Longitudinaux. Cette force est calculée sur une section de la poutre

d’épaisseur infinitésimale dx.

b

- d ~

Fiingique =2 anIuid EVFIuid,x(X’ z> O,t) dy] € (74.)
0

z=0

L’expression de la force linéique est multipliées par 2 pour prendre en compte les deux faces. En
injectant I’expression 73 dans I’intégrale 74, la force linéique hydrodynamique est entiérement

résolue :
IfIinéique = (_j(’)gl + (1)292) AXég)(X,t) é>x (75-)

ou g; et g, sont les parameétres hydrodynamiques représentant respectivement les forces dissipatives



visqueuses et les forces d’inertie. Le premier est en kg.m™.s™ tandis que le second est en kg.m™.

A\ e A\ 3
_ 3| MFwia , , 31 | MFiuid
0. = 2 T""D P FidMFuid +2T b (76.)
4 2
6 3
a (7\(3n1)) NFwia — , , 4 (“3?) NFwid b
9 =2\ 7t O PRuiaMFuia 25— — (77.)

L4 1° )

La force linéique sur chaque section de poutre dépend de x et de t. Il est intéressant de voir que

g: et g, sont des constantes dont la valeur augmente.

d) Influence du fluide sur la fréquence et le facteur de qualité des modes

31-Longitudinaux

Pour une section de la poutre, le second principe de la dynamique de Newton s’écrit :

5 a(Ax{D

) ) a(Ax§;‘>) F% (Ax§2>)
———=dx= a_X EPoutreSPoutre a—X dx - ng

dx—g,——Ldx (78)
gZ atz

ou m; est la masse linéique de la poutre.

De I’équation 78, on en déduit la fréquence de résonance dans le vide (g; =0 et g, =0).

A |E
3(1?\)/ide — M3t Poutre (79)
2L Proutre

En présence du fluide, la fréquence de résonance est modifiée par rapport a la fréquence de

résonance obtenue dans le vide et les pertes engendrées dépendent des fonctions hydrodynamiques :

fl g = fatvia = 1- L et Qruig ZZWM falia (80.)
, FlUl ,viae \/1+ gZ/mI ZQéIUId ul gllml ,vide

ou les paramétres g; et g, sont calculés a la fréquence f(n)31'[:|uid.

Il reste maintenant a vérifier la validité de notre modéle en le confrontant avec les résultats

expérimentaux.
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e) Estimations de la valeur des fréquences 31-Longitudinales dans le

vide

Comme nous avons pu le voir, la valeur de la fréquence 31-Longitudinale dans le vide est tres
importante pour pouvoir ensuite déterminer I’influence de différents fluides. En préambule, regardons

I’influence de I’air sur la dynamique de la fréquence de résonance.

Pour les 1% modes 31-Longitudinaux de chacune des structures dans I’air, il est possible de
déterminer les fonction hydrodynamiques g; et g, grdce a la connaissance des fréquences de
résonance, des parametres dimensionnels L (longueur) et b (largeur), et des parametres concernant le
fluide c’est a dire I’air avec 7ruig (18,5x10'3cP) et priid (1,2kg.m'3). Les données expérimentales sont
extraites du troisiéme chapitre. A partir des deux parametres hydrodynamiques g et g», il est possible
de calculer de maniére exacte les fréquences f(”)gl,vide en remplagant Qryig par son expression et en

résolvant I’équation polynomiale suivante :

(gllml)2
8n’(1+g,/m,)

(f3(1r,1\)/ide)2 = (1"' 9,/ ml)( 31 Fuid )2 + (81)

A partir de f(")gly\,ide, on calcule simplement la valeur de Qgig.

Les valeurs des ces deux parameétres sont condensées dans le tableau IV. 6 pour chacune des

structures.

Interprétations des résultats théoriques :

Pour le premier mode 31-Longitudinal, les forces visqueuses quantifiées par g; sont d’autant
plus grandes que la surface d’interaction fluide/poutres est grande. Ce résultat est logique puisque
I’action des forces hydrodynamiques est d’autant plus importante que les surfaces d’interaction sont

grandes. Les forces d’inertie évoluent elles aussi dans le méme sens puisqu’elles sont proportionnelles

a 2.
Pour diminuer I’interaction fluide/poutre, il faut diminuer la taille de la structure.

Les résultats numériques de Qruig dans I’air montrent que le couplage fluide/micropoutre
n’induit pas de pertes visqueuses significatives avec des valeurs supérieures pour chacune des
structures a 15000. Ces valeurs sont tres supérieures aux valeurs des facteurs de qualité Qro de

chacune de nos structures. Pour rappel, Qrotal €St équivalent a :

- QIntQFIuid
otal ~ 82.
Qroa Qint * Qriuia (82



Les mesures présentées dans la premiére partie de ce chapitre montrent une variation
fréquentielle pour L10x2 dans le vide et dans I’hélium & la pression atmosphérique supérieure & 100Hz
tandis que notre modéle exprime une variation estimée & quelques Hz. Concernant les facteurs de
qualité Qrig la différence entre expérience et théorie est différente d’un ordre de grandeur. Dans le
cadre de nos mesures, les pertes ne sont pas exclusivement dues au couplage hydrodynamique. Pour

valider ou infirmer notre modéle hydrodynamique, des mesures en milieu liquide sont nécessaires.

Tableau IV. 6 Détermination de I’influence de I’air sur le 1*" mode, détermination des fréquences dans

le vide et des facteurs de qualité fluide/poutres.

Valeurs Poutres L10x2 L8x2 L8x3 L6x1
fr [HZ] 53200 65710 66805 86075
Mesurées
Qrotal 300 313 100 130
01 [kg.m'l.s'l] 0,024365 0,02708 0,027303 0,015496
02 x10® [kg.m'l] 7,28917 6,55871 6,50474 2,86528
Calculées
QFiuid 16840 19414 23061 23500
f1.vide [HZ] 53201,5 65712 66806,5 86077
B. MESURES EN MILIEU LIQUIDE
1. Protocole expérimental

Ces mesures n’ont pas nécessité d’appareillage particulier, nous avons utilisé un
impédancemetre permettant d’actionner et de mesurer les parameétres électriques a la fréquence de
résonance, une cuve contenant plusieurs sortes de fluides visqueux isolant (huiles). La figure 1V. 8
montre le placement de I’échantillon dans la cuve contenant le fluide et explicite la zone de
confinement situé entre la micropoutre et I’alumine. Pour éviter de piéger des bulles d’air, le systeme
cuve échantillon est placé dans une enceinte sous vide permettant de chasser les éventuelles bulle d’air

contenues dans cet espace.
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Figure IV. 8 Schéma illustrant I’échantillon plongé dans un fluide.
2. Propriétés des fluides employés

Nous avons classé les différents environnements de mesure selon la viscosité dynamique et la
densité du fluide (Tableau IV. 7). La viscosité dynamique s’exprime en Pa.s ou en cP, la relation entre
les deux unités étant la suivante : 1cP = 10°Pa.s. Les viscosités des solutions utilisées sont 1,55cP

(dodécane), 20cP (poly(DiméthylSiloxane) et 300cP (huile silicone).

Tableau IV. 7 Récapitulatif des propriétés utiles concernant les différents environnements de mesure

Fluides dodécane poly(DiméthylSiloxane huile silicone
Yria [CP] 1,55 20 300
prwid [kg.m™) 7487 950 1000
3. Influence de I’alumine

Le dispositif est scellé sur un substrat d’alumine qui permet de rigidifier I’encastrement de la
structure. 1l se pose toutefois le probléme de son réle dans le couplage dynamique fluide/microlevier.
En effet, des phénoménes d’amortissement supplémentaire peuvent intervenir lorsque le fluide est

confiné et il convient donc de préciser quelles sont les échelles caractéristiques pour lesquelles de tels



effets peuvent apparaitre. Sur le schéma de principe (Figure 1V. 8), nous voyons que la face inférieure
du microlevier et le substrat définissent une zone confinée ayant une dimension de 100um. Dans ce
genre de probléme, il est classique de définir la profondeur de pénétration ¢ de la vitesse comme la
distance par rapport a la partie mobile pour laquelle I’'amplitude de la vitesse est réduite par un facteur

1/e, soit ;

NEid
UM (83.)
Fluid "31,Fluid

De I’équation 83, on peut en déduit que le cas le plus défavorable sera pour le levier
fonctionnant a basse fréquence (53200Hz) et dans le fluide le plus visqueux. On trouve une longueur
caractéristiqgue de 42um. La comparaison de cette longueur avec la distance substrat/microlevier
permet de dire que le substrat n’aura pas d’influence significative dans la dynamique du fluide sur la
face inférieure. En premiére approximation, nous pouvons négliger la présence du substrat et nous

considerons que le comportement des deux faces est équivalent.
4, Mesures

La figure 1V. 9 montre I'influence des différents fluides sur le mode fondamental 31-
Longitudinal de la structure L8x2. Comme nous avons pu le voir dans la partie théorique, la fréquence

de résonance et le facteur de qualité sont influencés par la viscosité dynamique et la densité du fluide.

Du modéle établi précédemment, il a été montré que I’air n’influence pratiquement pas la
dynamique de la premiére résonance. Les mesures effectuées dans I’air permettent donc de déterminer
f(”)31,vide et Q. Les mesures dans I’air sont donc primordiales pour pouvoir calculer les facteurs de
qualité hydrodynamiques (équation 81) pour chacun des fluides et comparer les fréquences mesurées

aux fréquences calculées a partir de notre modele (équations 80).
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Figure IV. 9 Influence de différents fluides (a) sur la conductance et (b) sur la susceptance

Des mesures équivalentes effectuées sur les micropoutres L10x2 et L6x1 sont détaillés dans le
tableau 1V. 8. Le facteur de qualité et la fréquence de résonance diminuent lorsque la viscosité du
fluide augmente.

Tableau IV. 8 Couple (fréquence de résonance ; facteur de qualité) mesurés pour chagque micropoutre

et chaque fluide.

fluides
Grandeurs 1,55cP 20cP 300cP
poutres
fa1 Fiuid 52256 51085 50600
L10x2
Qrotal 107 51 22
fa1 Fiuid 65000 64065 63867
L8x2
Qotal 75 42 22
fa1 Fiuie 85275 82375 81700
L6x1
Qrotal 70 41 20

De I’analyse des données précédentes sur les masses de chacune des structures (Chapitre I11),
il est possible de déterminer Qruia €t fairwice grdce a un calcul itératif sur les fonctions

hydrodynamiques g, et g,. Les facteurs de qualités hydrodynamiques expérimentaux sont déterminés a



partir des mesures qui sont reportées dans le tableau I1V. 8. Les résultats issus de notre modéle sont

comparés aux résultats expérimentaux dans le tableau IV. 9.

Malgré quelques différences, les modifications de la fréquence de résonance en présence de
fluide visqueux sont correctement expliquées par le modéle établi précédemment. Les différences
entre les résultats théoriques et les résultats expérimentaux sont en partie dues a la non prise en compte
des effets de bords et a I’état de surface réel des microleviers, qui augmente la surface d’interaction
entre fluide et structure. De plus les déplacements hors plan sont négligés dans le traitement analytique

et par conseéquent I’influence de la pression du fluide est omise.

Finalement pour le fluide trés visqueux les résultats expérimentaux et théoriques se
rapprochent. Donc plus le fluide est visqueux et plus le passage de I’équation de Navier-Stokes

générale 64 a I’équation 67 est légitime car les effets visqueux sont prépondérants.

Tableau IV. 9 Confrontation entre résultats expérimentaux et résultats théoriques pour les couples

(Fréquence de résonance ; Facteur de qualité hydrodynamique)

fr; QFuuid 1,55cP 20cP 300cP
Mesurées 52256 ; 163 51085 ; 61 50060 ; 24
L10x2
Théoriques 53086 ; 234 52738 ; 58 51369 ; 15
Mesurées 65000 ; 100 64065 ; 49 63867 ; 17
L8x2
Théoriques 65589 ; 273 65215 ; 67 63747 ; 17
Mesurées 85275 ;152 82375 ; 60 81700 ; 24
L6x1
Théoriques 85943 ; 326 85540 ; 81 83950 ; 21

Dans le cadre d’applications liées a de la détection en milieu liquide, trés problématiques pour
les capteurs résonants usuels fonctionnant en flexion, I’intérét est de minimiser I’influence du
fluide sur les modes 31-Longitudinaux. Le calcul du facteur de qualité hydrodynamique Qgyiq
permet d’en quantifier les aptitudes pour d’éventuelles mesures en milieu liquide. Ainsi en I’état
actuel de nos recherches, la connaissance du couplage hydrodynamique justifie I’utilisation de

structures de faibles dimensions fonctionnant a plus hautes fréquences.
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5. Comparaison avec les modes transverses en flexion

Afin de pouvoir réellement quantifier I’avantage d’utiliser les modes 31-Longitudinaux plutét
que les modes transverses, nous pouvons de maniére théorique calculer comme pour les modes 31-
Longitudinaux I’influence des différents fluides sur la fréquence de résonance et surtout les facteurs de
qualité qui y sont associés. Comme précédemment, il est possible de déterminer les forces
hydrodynamiques pour ces modes. Ce probléme étant souvent rencontré dans le cadre des
microleviers, de nombreuses études ont déja traitées du sujet et le lecteur désireux d’en connaitre plus

peut consulter les travaux de Sader [113] ou encore les travaux de Maali [114].

Comparé au traitement effectué sur le mode 31-Longitudinal, seul g; et g, sont modifiés. Le

parametre visqueux g; et le parametre d’inertie g, s’expriment de la maniére suivante :

9 :@D(fr) (84.)
2
9, = %R(fr) (85.)

ou comme précédemment pg est la densité du fluide, #e est la viscosité du fluide, Iy et I sont les

parties réelles et imaginaires de la fonction hydrodynamique sans dimension définis comme suit :

_ [
T=a+a (86.)
5 o (sY
I = blB + bz(g) (87.)

avec a;=1,0553, a,=3,7997, b;=3,8018 et b,=2,7364. Il s’agit des parametres de Maali et ¢ est la

longueur définie précédemment (relation 83).

Ces relations expriment le couplage mécanique entre la structure vibrante en flexion
transverse et le fluide environnant et sont communément admises dans de nombreux travaux
scientifiques. De maniére analogue a la technique employée pour les modes 31-Longitudinaux, il est
possible d’estimer par itération les fonctions hydrodynamiques gi, g, et surtout Qgig pour différents
fluides. Le calcul de Qg est réalisé a partir de I’équation 30. Le tableau 1V. 10 regroupe les facteurs
de qualité hydrodynamiques théoriques pour les différentes structures et pour les différents fluides
rencontrés précédemment. La premiéere colonne concerne les facteurs de qualité dans I’air obtenus a
partir des mesures dynamiques présentées dans le traisiéme chapitre tandis que les autres colonnes

sont des estimations du facteur de qualité hydrodynamique pour les différentes structures dans



différents fluides.

Tableau IV. 10 Facteur de qualité hydrodynamique théorique pour les 1°* modes en flexion

transverse.
Qrotar — Air Qrwia — Air Qruuid - 1,55€P | Qrepig - 20cP | Qpig - 300cP
Expérimental Théorique Théorique Théorique Théorique
L10x2 7,4 2606 12 2,7 0,75
L8x2 8,9 3467 15 3,6 1
L6x1 15,2 4971 22 52 1,28

Les facteurs de qualité mesurés dans I’air sont nettement plus faibles dans le cas des modes en
flexion transverse puisque dans le cas le plus défavorable, pour L10x2, Qruiqg €st prés de 20 fois plus
faible. Le couplage hydrodynamique est plus important pour les modes en flexion transverse mais
cette observation n’explique pas la faible valeur du facteur de qualité total des microleviers. Les pertes
intrinséques des microleviers sont donc élevées. Méme s’il est difficile d’affirmer d’ou provient cette
différence, on peut légitimement penser que I’encastrement en est la cause principale car les
contraintes dans cette région sont nettement supérieures pour les modes en flexion transverse. Ensuite
I’influence des différents liquides est importante puisque les facteurs de qualité hydrodynamiques sont
faibles allant jusqu’a chuter en dessous de 1 pour la poutre L10x2 dans le fluide 300cP. 1l semble alors

difficile d’espérer pouvoir utiliser de telles résonances pour réaliser de la détection.

Il est donc plausible d’affirmer que les modes 31-Longitudinaux sont plus adaptés pour des
applications en milieu liquide que les modes en flexion transverse. Ces estimations théoriques sont

relayées par les travaux sur le sujet [16,115].
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CONCLUSION

La faible influence de la pression et de la température sur les modes 31-Longitudinaux montre
qu’il est raisonnable d’envisager I’utilisation de ces micropoutres piézoélectriques pour des

applications capteurs en milieu gazeux et liquide.

Dans le cadre de la détection de toluéne avec une micropoutre fonctionnalisée a I’aide d’un dép6t de

PEUT, nous obtenons :

e une diminution des fréquences de résonance modes 31-Longitudinaux et du facteur de qualité
pour les deux premiers ordres lorsque dépdt est effectué. Ces variations linéaires sont en
accord avec la loi analytique du systéme « micropoutre+PEUT »,

» le méme type de comportement lors de I’adsorption de toluéne par le polymere PEUT,

» une limite de détection de 14ppm et 6ppm respectivement estimées pour les premier et second
ordres, obtenue avec un bon rapport signal/bruit et une résolution de 0,1Hz permise par le bon

facteur de qualité.
Dans le cadre de I’utilisation modes 31-Longitudinaux des micropoutres en milieu liquide, nous :

» développons un modéle analytique général reflétant le couplage hydrodynamique entre la
structure et le fluide environnant,

» confirmons ce modéle et les conclusions qui en découlent, en observant un couplage
hydrodynamique faible tout en conservant de trés bons facteurs de qualit¢ méme en milieu

visqueux.



CONCLUSION GENERALE
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Les travaux réalisés au cours de cette these confirment la faisabilité de structures
piézoélectriques en couches épaisses sérigraphiées et partiellement libérées du substrat sur lequel elles

sont fabriquées. L’étude de leur comportement en milieu gazeux et liquide est également effectuée.

Nous avons tout d’abord mis en évidence la faisabilité de composants piézoélectriques a base
de PZT en forme de pont. La compatibilité entre le procédé de fabrication et la mise en forme du PZT
requiert un abaissement de la température de frittage de 1300°C a 920°C par I’ajout d’une phase
eutectique PbO-PbF,. Aprés les différentes étapes du procédé (sérigraphie, étuvage, pressage, cuisson)
la libération des structures est effectuée. Une caractérisation par diffraction des RX montre la structure
quadratique de la couche PZT, sans apparition décelable de phases parasites. L’analyse MEB met en
évidence la porosité des couches PZT évaluée & environ 30%, une structure sans défauts particuliers
(fissures, déformation ou délamination). L élimination totale de la couche sacrificielle crée un espace
régulier entre le substrat et les couches PZT. De plus, aucune trace de diffusion d’éléments entre la
couche sacrificielle et la couche de PZT n’est détectée par microsonde de Castaing qui s’explique par
la présence intermédiaire de I’électrode d’or. Ceci démontre I’innocuité apparente du procédé de la

couche sacrificielle.

Une caractérisation électrique des microstructures en pont polarisées préalablement montre
des résonances caractéristiques des matériaux piézoélectriques. A la différence des structures
directement sérigraphiées sur le substrat qui ne comportent que des modes (33) de résonances en
épaisseur a hautes fréquences (qq.MHz), les échantillons libérés présentent en plus de ces modes a
haute fréquence, des modes (31) & basses fréquences. Ces derniers modes, possédant par ailleurs des
facteurs de qualité plus élevés Q=120, traduisent la mobilité de la structure piézoélectrique dans le
plan. Ceci confirme la nécessité de s’affranchir du couplage mécanique de la couche avec le substrat.
Une modélisation numérique du comportement de la structure conforte nos résultats a savoir la

présence des modes de résonances observeés et I’influence de la géométrie et de I’encastrement.

A la différence des structures complexes en pont (géométrie et 2 points de fixation des
électrodes) étudiées jusqu’a présent, il nous a semblé plus judicieux d’étudier des structures en forme

de micropoutres dont la géométrie doit permettre de découpler les modes de résonances dans le plan.

Par analogie avec I’étude menée sur les structures en pont, nous avons réalisé des poutres de
forme rectangulaire ayant un rapport 4 < longueur/largeur < 6 a I’aide du procédé mis en ceuvre
précédemment. Aprés les différentes étapes de fabrication, I’analyse RX des micropoutres a base de
Pz26+verre{7515} montre une structure cristalline comparable a la précédente pour une température
de cuisson de 850°C.
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Une caractérisation électrique des micropoutres polarisées révéle des résonances atypiques, les
modes 31-Longitudinaux pressentis a partir de I’étude des structures en pont. La simplicité de la
géométrie a permis de mieux comprendre le comportement de différents modes résonants en flexion
transverse, 31-Longitudinaux et en épaisseur, par I’intermédiaire de lois mécaniques que nous avons
établies pour les deux derniers modes. En effet, aucun mode de résonance ne s’apparente au mode
31-Longitudinal dans le domaine des micropoutres. Pour les modes en flexion transverse et 31-
Longitudinaux, les valeurs de fréquences de résonances suivent une loi d’échelle fonction de la
longueur des échantillons étudiés. De plus, nous avons adapté I’ensemble de ces lois a la structuration
multicouche de nos éléments pour les modes 31-Longitudinaux et en épaisseur. Un modéle, basé sur la
combinaison des lois analytiques appliquées aux modes en flexion transverse et 31-Longitudinaux,
associé aux données expérimentales a permis de déterminer les modules de Young du Pz26 et de I’or
qui se sont révélés plus faibles que ceux mesurés pour les matériaux massifs. L’originalité de ce
modéle réside dans la détermination de ces deux derniers paramétres difficiles a quantifier, qui
présentent un grand intérét pour les microsystémes. L’homogénéité des paramétres élastiques calculés

confirme la validité de la loi mécanique relative au mode 31-Longitudinal.

N

Les résultats obtenus a I’aide d’une modélisation numériqgue (COMSOL multiphysics)
vérifient I’exactitude des lois établies et confirment la validité de notre démarche consistant a
combiner les différentes lois mécaniques appliquées a nos micropoutres. De plus, a la différence de la
modélisation analytique, son utilisation nous a permis de comprendre le comportement
électromécanique des micropoutres tels que les déplacements hors-plan et les déformations au niveau
de I’encastrement. Enfin son utilisation peut aussi servir a I’optimisation de nos dispositifs en

contrdlant par exemple la géométrie et les paramétres électromécaniques.

Un autre point d’intérét de cette étude concerne les caractéristiques piézoélectriques des
micropoutres. Méme si les coefficients ds; de nos couches sont plus faibles que ceux du matériau
massif Pz26, les caractéristiques électriques des résonances 31-Longitudinales présentent un bon

rapport signal/bruit et des facteurs de qualité élevés par rapport aux autres modes de résonances.

Les structures résonantes de type micropoutre sont fréquemment dédiées a des applications
capteurs. Cependant, I’utilisation de résonances 31-Longitudinales atypiques et novatrices pour ces
applications permet d’envisager la réalisation de dispositifs piézoélectriques sensibles. Nous avons
tout d’abord montré la faible influence de la pression et de la température sur les modes de résonance
31-Longitudinaux. Les modes de résonances 31-Longitudinaux se sont révélés sensibles a un dépdt de
polymére (PEUT) adapté a la détection de toluéne. Ces observations sont confirmées par la loi
mécanique établie pour ce mode, prenant en compte les effets de masse et de raideur du polymeére. A
partir d’un coefficient de partage K du couple PEUT/toluéne élevé, nous avons procédé a des mesures

de détection. L’influence du toluéne sur les deux premiers modes 31-Longitudinaux a mis en évidence



la sensibilité des micropoutres piézoélectriques pour de la détection d’espéce chimique, permettant
d’estimer pour une résolution de 0,1Hz une limite de détection de 14ppm et 6ppm pour le 1% et le 2™
mode respectivement. De plus, les résultats expérimentaux et théoriques sont en bon accord, montrant
ainsi la validité et I’intérét d’effectuer une modélisation analytique des différents modes rencontrés.
L’étude du systeme résonant micropoutre/polymeére a permis de remonter au module de Young du
polymeére aux fréquences de travail. La prise en compte des effets viscoélastiques peut permettre de

comprendre I’influence du polymere sur le facteur de qualité des résonances.

En outre, I’étude des modes 31-Longitudinaux des micropoutres en milieu liquide présente un
grand intérét pour la détection et la caractérisation de fluides. Dans un premier temps, un modéle
analytique reflétant le couplage hydrodynamique entre la structure et le fluide environnant est
développé. A la différence des modéles analytiques élaborés dans le cas des flexions transverses, la
force de notre modele vient de la prise en compte de la forme générale de la déformation valable pour
tous les ordres. Pour confirmer ce modéle et les conclusions qui en découlent, des micropoutres
comportant des géométries variées sont immergées dans des liquides de différentes viscosités. A la
différence des modes en flexion transverse, les résonances 31-Longitudinales présentent un couplage
hydrodynamique faible et conservent donc de trés bons facteurs de qualité méme en milieu visqueux.
Ces observations corroborent finement les analyses théoriques qui ont été développées spécialement
pour nos structures. Ce modéle peut donc étre employé pour d’autres types de micropoutres résonantes
fonctionnant en flexion transverse. Il se révéle plus conforme que les modéles standards utilisés

habituellement, considérant le déplacement et la vitesse de la structure comme uniforme.

Les résultats importants obtenus au cours de cette thése nous permettent d’envisager
I’utilisation de ce procédé pour la réalisation d’autres microsystémes intégrant les avantages du PZT.

On peut citer par exemple :

» la récupération d’énergie mécanique et thermique ou le contrble (détection et actionnement)
de vibrations au travers de la réalisation de patch piézoélectriques entierement libérés

» I’utilisation de ces micropoutres dans le domaine de la caractérisation viscoélastique de fluides

» enfin, en ce qui concerne la structure piézoélectrique (pont et micropoutre), une amélioration
des paramétres d’élaboration (composition de I’encre de sérigraphie, additifs, profil
thermique, etc.) peut permettre d’améliorer la densification et par voie de conséquence les

propriétés piézoélectriques recherchées pour un bon couplage électromécanique.
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Résumé : Cette étude concerne la faisabilité de composants piézoélectriques partiellement libérés du
substrat sur lequel ils sont fabriqués pour la réalisation de microsystémes (MEMS). A base de PZT, ils
sont microstructurés en forme de pont ou de poutres a I’aide de la technologie couche épaisse associée
a la méthode de la couche sacrificielle. A la différence des structures directement sérigraphiées sur le
substrat qui ne comportent que des modes de résonances en épaisseur a qq.MHz, les échantillons
libérés présentent également des modes de vibrations radiales dans le plan a qqg. dizaines de kHz. De
plus, nous avons réalisé des poutres de forme rectangulaire révélant des résonances atypiques 31-
longitudinales dans le plan a qg. dizaines de kHz. Une modélisation analytique associée aux données
experimentales a permis de déterminer les modules de Young du PZT et celui de I’or, plus faibles que
ceux des matériaux massifs. Une modélisation numérique (COMSOL multiphysics) Vérifie
I’exactitude des lois établies et confirment la validité de notre démarche consistant & combiner les
différentes lois mécaniques appliquées a nos micropoutres. Nous avons montreé la faible influence de
la pression et de la température mais aussi la sensibilité au toluéne (qq ppm) des micropoutres
comportant un dép6t de polymere (PEUT). En milieu liquide, les premiers résultats démontrent
I’utilisation potentielle de ces micropoutres dans le domaine de la caractérisation viscoélastique de

fluides.

Abstract : This study concerns the feasibility of piezoelectric components partially released from the
substrate on which they are made for the realization of microsystems (MEMS). With PZT, they are
microstructured in the shape of bridge or cantilever by means of the thick-film technology associated
to the sacrificial layer. Unlike the structures directly screen-printed on the substrate which resonate
only on thickness mode (MHz), the free-standing samples also present radial vibrations modes in the
plane (tens of kHz). Furthermore, we realized cantilevers of rectangular shape revealing unusual in-
plane 31-longitudinal mode (tens of kHz). An analytical modeling associated with the experimental
data allowed to determine PZT's Young modulus and that of gold, weaker than those of the massive
materials. A numerical modeling (COMSOL multiphysics) verifies the accuracy of the established
laws and confirms the validity of our approach consisting of the combination of the various
mechanical laws applied to our micro-cantilevers. We showed the low influence of the pressure and
the temperature but also the sensitivity to the toluene (qq ppm) of the cantilevers coated PEUT
polymer. The first results on the viscosity influence of liquid on the resonant frequency demonstrate

the potential use of these micro-cantilevers in the field of the viscoelastic characterization of fluids.
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