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Introduction geneérale

Les matériaux diélectriques, tels des polymeérest lsmgement utilisés dans l'industrie
spatiale comme revétement de contréle thermiquisetiation électrique dans I'électronique
embarquée ou les cables. L'interaction des padscahargeantes présentes en environnement
spatial avec ces matériaux peut conduire a desopm&mes critiques de charge sur le satellite.
Quand le champ électrique ou le potentiel de sartlpasse un certain seuil, des décharges
électrostatiques peuvent se produire, générer masétectriques responsables de la plupart
des pannes de satellites, pouvant aller du viedfisent prématuré du matériau a la perte
totale de la mission spatiale. La protection desesyes spatiaux implique donc de qualifier et
de prédire le comportement électrique des polymgpagiaux, de maniére a minimiser les
risques de fort gradient de potentiel. Des étudwd donc nécessaires pour comprendre
'accumulation de charges et les mécanismes detf@usport a la surface et dans le volume

du matériau.

Dans ce contexte, notre équipe « Diélectrique $slidt Fiabilité », du Laboratoire
Plasma et Conversion d’Energie, a développé depuislques années un dispositif
expérimental nommé Matspace permettant de repmdigs conditions d'irradiation
électronique rencontrées dans I'espace. L'instrdatiem du dispositif comprend une source
d’électrons d’énergie variable entre 0 et 100 ke\Wume enceinte sous vide. Le dispositif
Matspace a pour but d'étudier le vieillissementmagériaux sous irradiation et intégre donc
diverses méthodes de caractérisation dont dewnitpeds complémentaires de mesure de
charge d’espace sur des diélectriques irradiés famceau d’électrons: la technique
acoustique PEA (Electro-Acoustique Pulsée) utiliséedes échantillons de 100 a 1000 um
d’épaisseur et la technique LIMM (Focused Laseersity Modulation Method) ayant une

bonne résolution spatiale pour des échantillonsmoies de 100 um d’épaisseur.

L'objectif de notre étude est de caractériser lmpmrtement électrique des matériaux
isolants irradiés par faisceau d’électrons, d’@utiés phénomeénes de stockage et de transport
de charge pour prévoir les décharges électrosttigRour cela, nous travaillons sur la
caractérisation de films diélectriques comme leyPbétra Fluoro Ethylene (PTFE). Les
échantillons sont soumis a des irradiations damggiame de [10-100] keV puis la densité de

charge est mesurée par la méthode PEA. Le prinidpa PEA consiste a exciter un matériau
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par des impulsions de tension de courte duréeqigment 9 ns) et d’'une amplitude de
guelgues centaines de Volts. Par effet coulombiercithmp impulsionnel sur les charges
internes, des ondes acoustiques sont générées.apteuc piézoélectrique placé sous
I'électrode de détection transforme les ondes dmpes en signal électrique. Grace a un
traitement des signaux adéquat, la distributionladeeharge d’espace en fonction de la
profondeur de I'échantillon peut étre estimée.

Ce manuscrit est structuré en quatre chapitres :

Dans le premier chapitre, nous décrirons brievem@mvironnement spatial des
satellites en orbite comme les caractéristiquesntioggie et électrique. L'origine et la
dynamique des particules ionisantes présentes ceingnvironnement seront expliquées.
Nous nous intéresserons particulierement a I'impdes électrons sur les matériaux
diélectriques utilisés pour la régulation thermiqdes satellites. Nous décrirons les
phénomeénes physiques de charge et de déchargmstatitjue des diélectriques a l'origine
d’'une partie des anomalies observées sur satdfliteeffet, la connaissance des conditions
critiques de décharges électrostatiques passe’qiadd des phénomenes de transport de
charges dans les diélectriques irradiés par fais@eactronique et plus précisément par
I'étude des mécanismes d’injection ou de stockageélectrons dans les échantillons irradiés

a mesurer.

Dans le deuxieme chapitre, nous viserons a préaséese moyens expérimentaux
installés dans Matspace permettant de réalisecalestérisations électriques des matériaux
diélectriques irradiés. L'enceinte Matspace esstitoiée d'un caisson sous vide et d'un canon
a électrons de type d’émission thermoionique. Cetiteeinte est également équipée d'une
cavité de Faraday, d'une sonde de potentiel etede techniques de mesure de charge
d'espace PEA et LIMM. Nous décrirons donc ces degkniques de mesure de charge
d'espace permettant la détection des charges itépkaans les échantillons. La technique
PEA permet de réaliser des mesures de chargeguerssiconfiguration classique et des
mesures in-situ entre deux périodes d’irradiatinrcenfiguration sans contact. La technique
LIMM offre la possibilité d’effectuer des mesures-gtu apres lirradiation a l'air et des
mesures in-situ pendant lirradiation électroniqidous détaillerons donc le principe de
fonctionnement et les principales caractéristiqdesces deux techniques, ainsi que les

modifications adaptées pour les implanter danséarie de mesure sous vide.



La méthode de mesure PEA présente une limite deetilit en particulier lorsque les
charges sont localisées proche de la surface. disieime chapitre est destiné a l'analyse
approfondie de la méthode de déconvolution baseédascaractérisation de la fonction de
transfert du systeme PEA. Il vise a montrer l'iefluae des paramétres intervenant dans le
traitement du signal issu de la cellule PEA telg dg facteur de résolution et le facteur
d’étalement. Des mesures expérimentales ont mgotde choix du facteur de résolution est
particulierement important pour I'analyse et I'ipiegtation du signal lorsque la charge est
localisée pres de la surface. Une conclusion inaptetde cette partie concerne donc le choix
du facteur de résolution sur le profil de chargéenb. Nous établirons une relation entre ce
facteur de résolution, I'étalement des charges étéquence de coupure du filtre gaussien
utilisé lors de la déconvolution. En fonction desixl systemes de mesures, PEA classique et

PEA sans contact, nous déterminerons les facteurgstlution adaptés.

Le quatrieme chapitre sera consacré a la présemteti I'interprétation des mesures
expérimentales réalisées sur les échantillons deERSbus irradiation et en relaxation pour

diverses conditions d’irradiation électronique.

Dans un premier temps, une seule irradiation mogrg@tique entre 10 keV et 100 keV
est effectuée. Les profils de charge d'espace mesuar les techniques PEA et LIMM
permettent de visualiser la profondeur maximaleplantation et la position d'un maximum
de charges implantées. Ces valeurs expérimentalenwes par les deux techniques sont
comparables et similaires aux valeurs théoriquasilgies par le logiciel CASINO. Il apparait
cependant quelques différences. Lorsque les chaassproches de la surface, la méthode
LIMM est plus précise, quand les charges se sitpksten profondeur, la technique PEA est

mieux adaptée.

Par la suite, des irradiations successives sonlisééa soit avec des énergies
d'irradiation croissante (10 keV — 100 keV) soitrdéssantes (100 keV-10 keV). Il apparait
une influence de I'historique de l'irradiation. satirradiation a énergie croissante, on détecte
un profil de charge qui ne dépend que de la dexn@&mrergie d'irradiation. Pour des
irradiations a énergie décroissante, on observeinfheence prépondérante de la premiere

irradiation.

Enfin, une conclusion générale ainsi que quelquespectives de recherche, ouvertes

par ce travail terminent ce mémoire.
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Chapitre 1

1. Introduction

Ce premier chapitre a pour objectif de présentgrrtdlématique du travail de thése
dans son contexte. Les caractéristiques thermigéieetrique de I'environnement spatial ou
se trouvent les satellites lors de leurs missi@rerg abordées. Comment les satellites se

chargent électriguement et la conséquence ?

Dans une premiére partie, nous commencerons pafesaription générale de la
magnétosphére qui entoure la terre et de ses camigssou siegent de nombreux satellites
depuis les orbites basses altitudes jusqu’auxexigiéostationnaires. L'origine de la présence

des particules chargées et leur dynamique daresrégfion sera expliquée.

Nous nous intéressons particulierement a la nééadsimettre le contréle thermique du
satellite dans lequel contribuant aux diélectriggm®mme revétement de régulation thermique.
Les phénomenes électrostatiques ces diélectriqpegagx comme les processus de charge
pouvant entrainer une décharge seront présentésudartroisiéme partie. Durant cette étude,
nous définirons pourquoi nous avons besoin de té@rser électriquement les matériaux
utilisés dans les couvertures thermiques des isesellseul I'impact des électrons sur les

derniers sera pris en compte.

2. Environnement du satellite

2.1. La terre et son enveloppe protectrice

La Terre est une planéte qui posséde un champ mageétiterne, appelé le champ
magnétique terrestre. En I'absence de perturbatatérieures, ce champ magnétique peut
étre vu comme un dipdle ayant un axe incliné demvill,5 degrés par rapport a I'axe de
rotation de la Terre [TECH] (Figure 1-1). Le polerdh magnétique se trouve au Canada,

relativement loin du péle nord géographique déjam I'axe de rotation.
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pole Nord géographique

Ligne de champ magnétique

axe de rotation de la Terre

-

axe magnétique

Figure 1-1 : Représentation du champ magnétiquiaderre en I'absence de perturbations extérieures

Cependant sous l'action du vent solaire, le chanagmétique terrestre est fortement
perturbé. Le vent solaire est composé principaléndéiectrons, de protons *Het d’une
petite quantité d’hélium Hé, en provenance du Soleil. Ces ions s’échapperiinc@iiement
de la surface du Soleil dans toutes les directibesient solaire est un vent supersonique (sa
vitesse est de 400 a 800 km/s). Il se déplacevilesjue les ondes sonores et que les ondes

de pression et de déformation des lignes de chaagmétique. Il est trés peu dense (5°km

Le vent solaire interagit avec le champ magnétideda Terre, qui forme alors une
région appelée magnétosphdetle est comprimée du coté du Soleil, appelé fmié et tres
étendue dans la direction opposée, appelée catélauiistance entre la frontiere extérieure
de la magnétospheére et la Terre est d’environ yénsaterrestresiR. = 6371km) cote jour,
et de plusieurs centaines de rayons terresyedu cote nuit. Une représentation schématique
des différentes régions de la magnétosphére estédodans la Figure 1-2 [HANN 12]. En
partant de la terre on trouve [CNES 1, SPOF] :

- Les cornets polaires : ce sont deux régions dealgnétosphére, situées du cbté jour
de la magnétosphére terrestre (une au Nord et wrgud). Les particules du vent

solaire peuvent entrer directement dans la magplétos interne par ces zones.
- La magnétopause : c’est la frontiére extérieuraaeagnétosphere terrestre.

- La magnétogaine : c’est la zone qui entoure la mtagpause. Cette région est

peuplée principalement de particules du vent saldtile limite I'absorption des

7
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particules du vent solaire dans la magnétosphdeed&bute environ a0R, dans la

direction du Soleil et elle forme une longue quelge plasma dans la direction

opposeée.

- Une onde de choc : c’est I'enveloppe de la magmétegen direction du soleil. Elle

est située a envirob2R, . Le vent solaire supersonique est ralenti a saortiact et

devient subsonique.

~ Lobe nord

Couche de plasma |

Cornet sud Queue magnétosphérique

s

Magf) : : : : Lobe sud
°Da¢,se ' - :

Figure 1-2 : Schéma de la magnétosphére terrestde ses différentes régions (échelle non respgectée
2.2. Plasma spatial dans la magnétosphére autour de larte

La magnétosphere est composée de particules piégéessportées suivant le champ
magnétique. Ces particules ont pour principaleimgide vent solaire décrit précédemment.
Sur les lignes de champ fermées de la magnétosphiarme, entre 1000 et 65000 km
d’altitude, nous distinguons : une population feoidonstituant la plasmasphére et une

population chaude composant les ceintures de rawaisat

- La plasmasphére est une région toroidale de la @éagphere située juste au-dessus
de l'ionosphere (Figure 1-3). On dit qu’elle eststduée par du plasma froid car les

particules qui la composent ont une énergie cinétiopférieure a 2 keV et une
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densité de lordre de ~3iem?® Ces particules proviennent du plasma
ionosphérique. La surface externe de la plasmasmstiimitée par la plasmapause.

Elle s’étend entre 3 e5R;. Au-dela de cette frontiere une brutale chute ale |

densité des particules chargées est notée, el pisnviron 100 & I.em®. Cette

diminution de la densité de plasma correspondcdthevection des tubes de plasma
vers les frontieres de la magnétosphére sousoladii champ de convection. Les
différences de charges entre coté jour et c6té admiita magnétopause créent un

champ électrique qualifié de champ de convectid&MA 02].

Les ceintures de radiations sont constituées deplas énergétiques piégées dans
le champ magnétique terrestre. Elles se décompaserdeux sous-régions. La
premiere ceinture, appelée ceinture interne, siteége 300 km et 10000 km
d’altitude par rapport a la Terre. Cette ceintus¢ @nstituée principalement de
protons tres énergétiques (E >100 MeV) et d’élestrd’énergie pouvant atteindre
une valeur de 1 MeV. La deuxiéme ceinture, appeddeture externe, se situe entre
13000 km et 65000 km d’altitude et est égalememistituée d’électrons de forte
énergie (E < 10 MeV). La densité des électrons tiosinture externe est 100 fois
inférieure a celle de la ceinture interne. Du catét, la ceinture externe est
enveloppée par une zone appelée dépression plasn@aite zone est fine et se
situe dans les lignes fermées du champ magnétaestre. Elle est constituée de
plasma chaud, de densité comprise entre 0,1 etriieet d’énergie de 1 & 10 keV.
En amont de la zone de dépression plasmique, seetane zone fortement agitée
appelé le feuillet plasmique. Cette partie de lagmétosphére est une réserve de
plasma énergétique de plus de 12 keV, avec dessilypérieurs a 480 pA.chm
[BEIG 09].
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Mouvement des lignes de champ ouvertes (1)

\\ Zone de

N . ique EEnEE—
spression plasmid
depre )

° ® Py [ ] o \
Mouvement des lignes de chakp terrestres fermées (2)
X

Figure 1-3 : Ecoulement du plasma autour et dansémnétosphére terrestre

La Figure 1-3 représente la circulation du plasmasda magnétosphére terrestre. Les
points rougescorrespondent aux particules chargées issues dusetaire. Ces particules
s’écoulent en contournant la magnétosphére teetesr majeure partie des particules est
déviée par le champ magnétique et par I'atmospbéamestre. Cependant une petite partie de
ces particules chargées peut entrer dans la maphé&ie terrestre en passant par les cornets
polaires (environ 2%) [MAGE 07]. Les particules p&rent dans la magnétosphere terrestre et
se propagentppints en bleu sur le bord interne (appelé manteau). Une pat@eces
particules rejoint les régions centrales de la quaagnétospherique et revient vers la terre

(points en gris Ce plasma devient de plus en plus dense avegatitsules de 1 a 100 keV.

2.3. Satellites artificiels dans la magnétosphére

2.3.1. Satellites en orbites

Les satellites artificiels autour de la terre somnbreux et ont des missions trés variées.
Ceci expligue la grande diversité des orbites dequd se caractérisent par leur forme

(circulaire ou elliptique), leur altitude et leuciinaison par rapport au plan de I'équateur.
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a) Satellites en orbite circulaire

En fonction de l'altitude on retrouve (Figure 1:4)

Figure 1-4 : Orbites des satellites artificiels dala magnétosphére en fonction de I'altitude : GEB6000 km,

MEO a 20000 km et LEO a 2000 km (échelle non régpgc

L'orbite basse, dite LEO (Low Earth Orbit) entre066t 2000 km. Elle est utilisée
par les satellites scientifiques d’observation. ®&ample, pour I'observation de la
Terre SPOT 6 a été lancé en 2012 et SPOT 7 sevebda en 2014 a l'altitude de
694 km. On trouve également sur ce type d'orb@iesddellites de radioamateur et les

constellations de téléphonie mobile ou de télédiéteterrestre.

L'orbite moyenne, dite MEO (Middle Earth Orbit) pououtes les altitudes
intermédiaires jusqu’a 20000 km. Les signaux ensqyér le satellite peuvent étre
recus sur une grande partie de la surface du dlbestre. C'est l'altitude retenue
pour les satellites de navigation comme le syst&f8, par exemple.

L’orbite géostationnaire, dite GEO (Geostationampi€) située a 36 000 km. Un
satellite sur cette orbite est toujours dans la eposition par rapport a la Terre en
rotation, c'est-a-dire dans le méme plan que odduirotation de la Terre (plan
équatorial). A cette altitude, la période de rétioludu satellite (temps écoulé lors
d'une orbite) correspond a la période de rotatien lal Terre, soit 23 heures,
56 minutes et 4 secondes. Un satellite placé eiteo®EO permet de suivre un

point fixe a la surface de la Terre. Il donne dessv « grande angle » de la Terre

11
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qui permet de localiser les événements météo-legigpar exemple Météosat 10
placé en orbite a 35786 km. On trouve égalementestype d'orbite les satellites de
téléecommunications, par exemple HYLAS (Highly Flaei Satellite) qui est

principalement dédié aux liaisons internet hauitdgbEurope.
b) Satellites en orbite elliptique

Une orbite elliptique est utilisée pour le transfées satellites vers les orbites les plus
éloignées. C’est le cas des satellites GEO quitadatteindre I'orbite finale passe par une
orbite de transfert GTO (Geostationary Transferbipr qui se situe entre 200 et 36000
kilometres d’altitude. C'est la seule technique jpgiimet d'atteindre l'orbite GEO avec une

dépense raisonnable d'énergie.
c) Satellites en orbite inclinée

On distingue différents types d’orbite selon leurslinaisons par rapport a la Terre,
comme dans la Figure 1-5 [EDUS, THAL].

 90°

a Orbite équatoriale b Orbite polaire Orbite a inclinaison quelconque  C

Figure 1-5 : Exemples d’orbites inclinées des digesl artificiels dans la magnétosphére (échelle nespectée)

Une trajectoire a 0° par rapport a I'équateur est dquatoriale (Figure 1-5a), par
exemple un satellite de télécommunication GSAT-8é& lancé en 2011 a une altitude de
35817 km. Un satellite est en orbite polaire (Fégli¥5b) si I'angle de sa trajectoire est a 90°.
Les satellites en orbite polaire tournent autoulad@erre avec une inclinaison proche des
poles, par exemplELISA W11 placé en orbite a 692 km. C’est un miateBite de 121kg
réalisé par EADS Astrium pour une mission de dérmatisn en vue d'acquérir une capacité
opérationnelle ROEM (Renseignement d'Origine Etesagnétique). Les orbites inclinées

(Figure 1-5c¢) ont une inclinaison entre 0 degr®@degrés. Par exemple, le projet francais
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Globalstar prévoit de lancer 48 satellites en erlirculaire inclinée a 50° par rapport a
I'équateur, afin d’assurer des communications neshdans la plupart des pays. Depuis 2011,
Globalstar M092 était en orbite a 1400 km d’altéud

2.3.2. Structure du satellite et contréle thermique

Dans la structure d’'un satellite, il est possildedistinguer deux parties principales : la

charge utile et la plate-forme.

La charge utile d'un satellite représente I'ensemiés équipements permettant au
satellite de réaliser sa mission principale. Efeamposée des équipements électroniques de
traitement image, de mémorisation et de transmissies données vers le sol. Pour un
satellite de communications par exemple, la charjie peut représenter les antennes

réfléchissant le signal TV ou le signal téléphoriqu

La plate-forme ou module de service, comporte Bemsle des sous-systemes

permettant au satellite de fonctionner comme :

- L’alimentation électrique : composée des pannealairss et de batteries. La plupart
des satellites sont dotés de panneaux solairesoguiertissent la lumiere en énergie
électrigue. Des batteries sont cependant nécesspwmar stocker I'énergie. Un
systeme de distribution alimente ensuite en é@tdrchaque instrument en fonction

des besoins.

- Le systeme de commande : c’est un systeme de t®medtoutes les fonctions du

satellite. C'est le cerveau du satellite.

- Le contréle d’altitude, d’orbite et les équipemedéspropulsion : ce systeme permet
au satellite de rester stable a une position daspdce et de toujours étre orienté dans
la bonne direction. Le satellite a aussi besoipaevoir se déplacer pour corriger sa

position, c’est pourquoi il possede un mécanismprdpulsion.

- Les équipements de télémesure et de télecommasedeequipements se composent
d'un systeme émetteur, d’'un systeme récepteur, @ns de diverses antennes
permettant de communiquer les informations entréelae et le satellite. Le contrble
au sol utilise ces équipements pour transmettimgodgelles instructions a 'ordinateur
du satellite. Ce systéme permet aussi d’envoyerimheges ou autres formes de

données enregistrées, aux ingénieurs se trouvameste.

13



Chapitre 1

- Le contréle thermique : le systeme protege tousélgsipements du satellite des
dommages dus a I'environnement spatial. En orhite,satellite est exposé a de
brutaux changements de températures (d’environ0=CLforsque le satellite est dans
I'obscurité, jusqu’a + 150°C lorsque le satellite souve exposé au soleil). Le
contrble de la température utilise une unité deridigion de chaleur ainsi qu’un
systéme de couverture thermique pour protéger dggpéments électroniques du

satellite de ces changements de température.

Les composants d'un satellite (panneau solaireteti@t €lectronique embarqué,
antenne, capteur de mesure...) peuvent fonctionnersgu des gammes de températures
différentes (Figure 1-6a). L’électronique embargmé@epeut fonctionner que sur d’étroites
plages de température. Pour cela une couverturmitpee a été mise au point pour assurer
une régulation adaptée, elle est essentiellememiposée de polymeres. En général, les
diélectriques utilisés ont de bonnes propriétésnibeoptigues comme I'émissivité et
I'absorptivité. lls sont directement soumis a I'eomnement spatial et peuvent alors stocker
les charges présentes dans le plasma environnaqt'gu un seuil au-dela duquel des
décharges électrostatiques peuvent se produireJ®RB4]. Il est a noter que ces décharges
sont responsables de nombreuses pannes de saf@@©N 00, MIYA 07] (Figure 1-6b).
En effet, elles peuvent entrainer des perturbatitars le fonctionnement de I'électronique
embarquée. Historiquement, les études de chargenatériaux diélectriques soumis au
bombardement de faisceaux d’électrons ont étéastipar la perte d’'un satellite en orbite
GEO, l'analyse de I'événement ayant conclu a lagdha&lectrique d’'un des éléments par les
électrons du milieu, puis a sa décharge électritjuest donc considéré comme essentiel
d’éliminer tout risque de charge et a défaut dehdége avec couplage sur I'électronique
fonctionnelle du satellite [PERR 07].
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Satellite Spot4 Cause de panne des satellites

Revétemant Structure

thermique 20°C + 2°C
\ Détecteurs W ESD
20°C + 1°C
dT/d t <0.1°C/h
H SEU
Réservoirs
10°C < T < 50°C . 54.2%ESD
0 Autre
Horloge (OUS)

T=70°C+0.01°C

Electronique u Dégradation

-20°C < T < 50°C

A00°C<T< +1065‘.

. Générateur solaire
Batteries -100°C < T < +100°C
-10°C < T<+10°C

a) b)

Figure 1-6 : a) Variation de la température nomiaales composants du Spot 4 en mission, b) Stagstigs
pannes des satellites causées par : décharge éfatique (ESD), effets singuliers (SEU), dégramapar
radiation et autre panne.

2.3.3. Matériau diélectrique utilisé pour I'étude

Afin de pouvoir garantir la fiabilité des satelliteil est nécessaire de connaitre les
limites d'utilisation des isolants employés dangtamaine spatial et leur évolution a long
terme notamment lorsqu’ils doivent résister a desfgradients de tension de l'ordre de

quelques kV/ mm.

Parmi les matériaux utilisés en environnement apatinous trouvons le
PolyTétraFluoroEthyléne (PTFE), que nous avonsciélaé dans nos étuddse PTFE ou
Téflon® est un polymére fluorocarboné, dont la fokenchimique est présentée sur la

Figure 1-7.
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T
G-¢
F Fl,

Figure 1-7 : Structure chimique du PolyTétraFloutbfdéne - Téflon®

Concernant les propriétés électriques, ils offtard tres bonne résistance électrique : sa
rigidité diélectrique est d’environ 160 kV/mm et@anstante diélectrique est de 2,2 a 1 kHz.
On le retrouve dans de nombreuses applicationsqpatiales, alimentaires, industrielles et
médicales). Il est notamment utilisé comme isottaris les cables électriqgues des systemes

d’électroniques embarqués des satellites.
3. Phénomenes électrostatiques en environnement spatia

3.1. Processus de charge d’'un satellite

Les satellites fonctionnant dans le plasma spat@lvent subir des perturbations
induites par leur environnement. L'état de chargm datellite dépend de la nature et de la
guantité de particules chargées avec lesquellest iinis en contact. Ces particules chargées
présentent des distributions d’énergie en fonctienl’orbite considérée. En orbite basse
(LEO) par exemple, I'énergie moyenne des particaelstsde 0,1 eV. Ces particules ont le
pouvoir d’induire un potentiel de 0,1 V sur le $itee L’énergie moyenne des particules en
orbite polaire (PEO) se situe a 10 keV. L'orbiteogf@tionnaire a des particules chargées
extrémement variéete type, I'énergie moyenne et la densité des pdescdépendent des
périodes calmes ou périodes d'orages magnétiques, la position du satellite du c6té jour
ou du coté nuit. En période calme, le satelliteeagtosé a des particules d'énergie allant de
1 keV & 10 MeV mais de trés faible flux (infériedrd pA.crif), et donc leur contribution &
la charge du satellite est trés faible. En périddeages, les satellites sont principalement
exposes a des électrons dont I'énergie moyennmfésieure a 50 keV et de flux moyen de
I'ordre de 300 pA.ciA[HANN 12].
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Les potentiels induits sont déterminés par lesnsités des courants associés a ces
énergies. Il est possible de distinguer deux tygiesteractions entre les satellites et les
particules chargées [BAKE 01]:

- Les phénomeénes de charge de surface par des eiecd¥énergie moyenne dans la
gamme 10 a 200 keV.

- La charge interne par des électrons de hautes éitprgs de 0,2 MeV a 5 MeV, les
éléments singuliers dus aux protons de tres fortegie (10 MeV a 300 MeV) ou aux
ions lourds.

L'interaction de ces particules avec les satelli@sduit a une accumulation de charge
électrigue dans les matériaux diélectriques carsstiitle satellite. Des différences de potentiel
peuvent alors apparaitre entre un diélectrique structure du satellite, aussi bien qu’entre
une surface a 'ombre et une surface diélectriquiairée, et peuvent induire des décharges

électrostatiques. Les principaux éléments de lagehaur les satellites sont présentés par la
Figure 1-8.

Emissionsd’ions
Electrons secondaires Photo-€lectrons

Plasma extérieur
=
+
VSIS =S
+

Rayons solaires

lonssecondaires m

Electrons secondaires

Figure 1-8 : Mécanismes de charge d'un satelliteeemironnement spatial.
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Il en résulte un courant total ,, constitué de celui des photons, des photoélectrons

total
eémis par la surface du satellite, des électrons,iaies du plasma extérieur qui sont mis en
contact avec la surface du satellite et des p#etciehargées émises par le satellite.
L’équation de la densité de courant a la surfacsadellite peut étre écrite comme :

‘]total = ‘]e + Ji +J pe + Jsec + Jbank Equation 1-1

Avec :

J. le courant des électronk le courant des ions du plasma extérieur,

- J,. le courant net de photoélectrons (électrons emiss s'effet d’'un rayon

lumineux),

- J,. est le courant net di aux électrons secondaitesti@ns arrachés a la surface du

satellite), produits par des électrons et des imeaires energétiques sur la surface
du satellite,

- J,.« le courant des électrons réémis de la surface avecertaine perte d’énergie

(électrons rétrodiffuses).

La charge d'un satellite donc son potentiel indigt surface est déterminée par les
collections simultanées de plusieurs courants spamedant aux particules présentes dans
I'environnement spatial. Alors que les électronsdent a induire des potentiels négatifs, la
collection d’ions et I'émission de photoélectroesd soit a induire des potentiels positifs, soit

a modérer les valeurs des potentiels négatifs imduar les électrons. L'équilibre atteint
dépend des poids respectifs de chaque type deudarti

Le plasma spatial est neutre, les électrons ebtessont la méme énergie :

1 1 v . .
K'Eion = K'Ee < _mon'vif)n :_me'vs == % Equatlon 1-2
2 2 ion rne

Avec, K le nombre d’électrons et d'ionsm,, la masse d'un ionm, la masse d'un
électron ; v, la vitesse de propagation de ['électron dans ksmh, v, la vitesse de

propagation de l'ion dans le plasma. La masse obarest la masse totale des électrons, des
protons et des neutrons. Si nous considérons quappmrt entre les masses du proton et de

I'électron est d'environ 1836, il est clair quaniasse d’un ion est beaucoup grande que celle
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d'un électron. En conséquence, les électrons staay a des vitesses plus élevées que
celles des ions. Donc, la surface du satellite tesé charger négativement par les électrons
du plasma ambiant [LEAC 95].

En orbite GEO, pendant les éclipses (Figure 1-8%t-@-dire les périodes ou le satellite
passe dans l'ombre de la Terre, nous observons atentel négatif sur les surfaces
[GARR 81]. En effet, les conditions de charges sorximales dans cette région. En
revanche en dehors des périodes d’éclipse, leacasfexposées au soleil se chargent
positivement a cause de I'émission de photoélestrbes décharges électrostatiques sont
donc favorisées lors de la sortie de I'éclipse @seade la photoémission [PERR 07]. Par la
suite, nous allons focaliser notre travail sur largement des matériaux par faisceau

d’électron qui représente I'état d’éclipse.

Soleil

Zone
d’exposition
au soleil

/Satellite

Zone d'éclipse

Figure 1-9 : Représentation schématique des pésiaigefonctionnement d’'un satellite : période expaaé

soleil et période pendant I'éclipse (échelle nospecte).
3.2. Phénoménes électrostatiques des revétements thermes

Nous considérerons ici le satellite comme une bokgallique recouverte de matériau
diélectrique. Ces matériaux diélectriques sont kanadss par un faisceau électronique, I'état
d’équilibre du potentiel de surface est essentigdiet déterminé par leur conductivité et le
phénomeéne d’émission d’électrons secondaires [LEBAIN Au cours des irradiations des
électrons de forte énergie peuvent traverser ledigue et produire le long de leur parcours

de la conductivité induite [BEIG 09]. Pour compremtes phénomenes de charges/décharges
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électrostatiques provoqués par ces charges il fanoir compte des propriétés des

diélectriques.
3.2.1.Emission électronique secondaire sous faisceauétéctrons

Lors de l'impact des électrons incidents ou élexdrprimaires avec la surface d’'un
matériau, une partie pénetre dans le volume a wofermleur d , une partie est réémise a
partir de la surface quasiment sans perte d’éndedextrons rétrodiffusés) ou avec perte
d’énergie depuis le volume (électrons secondaifB)ER 88, GROS 91, HOFF 10,
PAUL 11]. L’émission d’électrons secondaires a laface des diélectriques irradiés se
décompose en trois étapes : en impactant la mégekdectrons primaires excitent les atomes
et arrachent des électrons dans le volume, cesra@iscdit secondaires se dirigent vers la
surface d’'ou ils sont extraient [CAZA 05] (Figurel2a). La densité et la distribution
éenergétique du rayonnement électronique des éhect®condaires dépendent de I'énergie, de
la direction des électrons primaires ainsi que gesprietés intrinseques du matériau
[CAZA 05; BALC 12]. Pour les matériaux irradiés, ue paramétres importants sont a
considérer :E I'énergie du premier ek, I'énergie du second point de cross-over. Pour

lesquels le rendement d’émission seconddi€) =1. Elles sont aussi appelées premiére et

deuxiéme énergie critique [LEUN 81] (Figure 1-12b).

électrons primaires (E)

total
électrons rétrodiffusés .
‘]back J LI\J,
Secondaire «
Vide (10 mbar) électrons secondaires
[A(E)] 1
A *
*
di o.°
e
Diélectrique
a) b)

Figure 1-12 : a) Représentation schématique du @seas d’émission d’électrons secondaires a pattin d

faisceau d’électrons primaires qui impacte un diéigue dans le vide. b) Rendement d’émission skicadu
diélectrique, avecémax le rendement maximal, atteint pouds; E; et B sont les énergies du premier et second

point de cross — over [LEUN 81]
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Lorsque les électrons primaires ont une énefgiesupérieure aE,, le rendement
d’émission secondaire est inférieur a 1, le matésia charge négativement. Le potentiel de
surface augmente, les électrons incidents doivaimicve la barriere de potentiel de surface
créée par leurs prédéecesseurs. lls arrivent altassarface du diélectrique avec une énergie

E' plus faible, se rapprochant petit a petitEle Lorsque I'énergie des électrons incidents est

égale aE,, il y a autant d’électrons secondaires que d'éest primaires, la surface du
diélectrique ne charge plus et le potentiel deaseridu diélectrique n’évolue plus. Si un seul
électron arrive a la surface avec une énergie asets du second point cross-ouey, le
rendement d’émission secondaire devient supéridurLa quantité d’électrons émise par la
surface devient donc supérieure a la quantité cti@es implantés dans le volume du
diélectrique. Le potentiel de surface décroit. baribre de potentiel de surface, cette fois ci,
devient moins importante, les électrons peuventr\éema surface de I'échantillon avec une
énergieE" qui augmente, se rapprochant Be, de maniere a ce qu’un équilibre s’établisse
autour du second point de cross-o¥r. L'expression dedE) en fonction de I'énergie des

électrons primaires, du maximum du rendement d'somssecondaireE, et du second

point de cross-oveE, est donnée par équation Leung :

_ V2 _ 12
J(E):EEexp( 2(E = )

12
2 Emax

) Equation 1-3

Dues au phénomene d’émission secondaire d'électvens le vide, des charges
positives peuvent apparaitre sur la surface dwediétjue exposé a l'irradiation. Ceci est le
résultat de la génération de paires électrons-tr@asis irradiation mono-énergétique, le
potentiel de surface des diélectriques varie Ine@aent avec I'énergie des électrons incidents.
Lors d’une irradiation avec un spectre d’électramgdti-énergétique, le potentiel de surface
est déterminé par la convolution de la distributdes électrons injectés et de I'émission
d’électrons secondaires [LEUN 81].
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3.2.2. Conductivité
a) Conductivité intrinséque et induite sous rayonngmen

La conductivité électrique des diélectriques jomerdie crucial pour déterminer I'état
de charge piégée dans le volume. L’'accumulatiorcideges d’espace dans les matériaux
diélectriques exposés aux rayonnements énergétidépend des électrons déposés a la
surface et dans le volume. Pour un matériau d’'épaisd, I'estimation de la densité de
charge internep(t) est proportionnelle a la conductivité du matéretuest décrite par
I’équation de continuité [WENA 77] :

i = Jo &€

o(t) =JT. ;f 1-exp[(-o/el] Equation 1-4

Oou, o, J,, J,, €, sont la conductivité du diélectrique, le courdes électrons dans le

volume du matériau diélectrique, le courant a ldiescet la permittivité diélectrique du

matériau irradié par faisceau d’électrons.

La conductivité du matériau diélectrique peut éffectée par de nombreux facteurs tels
que la température, le champ électrique internelesuradiations. Il faut considérer la
génération des paires électrons-trous, des élecpiégés/dé-piégés, la mobilité des particules
et la recombinaison des charges présentes dansadedes matériaux irradiés sous

rayonnement [MOLI 05]. La conductivité mesurée destériaux diélectriques irradiés n’est
plus uniqguement égale a la conductivité intrinséduediélectriqueo, (E) [Q*.m™] en
fonction du champ électriqueE[V /m] (Equation 1-5), la conductivité induite sous

rayonnement (RIC) doit alors étre pris en comp@WH 56, WILK 81, GROS 87, SESS 92,
YANG 92]. La conductivité du diélectrique irradiéstela somme de la conductivité

intrinsequed, (E) et de la conductivité induite sous rayonnemggt comme :

Ui.E+£.%—|tE =0 Equation 1-5
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Les particules chargées dans I'environnement dgaiavent modifier la conductivité
des diélectriques spatiaux par une augmentationpddsurs de charge dans la bande de
conduction. Cette augmentation est liée aux réastionisantes entre particules chargées et
atomes du matériau, qui génere des paires éledhmmuns La conductivité est donc

augmentée d’une valeur de la densité de porteurs pa
Orc = D, Ney Equation 1-6

Ou n est le nombre d’électrons dans la bande de coiodusér cni, e est la charge de
I'électron et 4 la mobilité. Le processus de conduction induité shématisé dans la

Figure 1-13.

électron :
5 6 o 66 Bande de conduction

_— - — Pieges profonds
— —— == =0O= —— = Bande interdite

tr(gu O O O O Bande de valence

Figure 1-13 : Mécanismes de piégeage et de recaaigan suite a une radiation ionisante d’un isolant.

Lorsqu’un électron de la bande de valence esté@xymr une radiation suffisamment
énergeétique, il passe dans les niveaux de la bdadmnduction. Il peut soit se recombiner
directement avec un trou (dans la bande interdita) &tre piégé temporairement avant d’étre
thermiquement dé-piégé vers la bande de condudt®mmprocessus de piégeage/dé-piégeage
peut se répéter plusieurs fois avant que l'électnentombe dans un niveau d’énergie
suffisamment bas pour que sa recombinaison avedrawn soit plus probable qu’'une

excitation thermique.
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L’effet de rayonnement de I'environnement spatial ks propriétés électriqgues des
matériaux diélectriques spatiaux, notamment la fizadion de leur conductivité, peut étre

paramétrée par la notion de dose. La dose de i@diabsorbéeD[Gy] est I'énergie

moyenne déposeée par ionisation, par unité de ntassetériau irradie. On définit le débit de
) ,..dD o ) . .
dose absorbée par le materl%b{—, c’est la quantité moyenne d’énergie transmiselgsr

radiations ionisantes a un élément de volume divis# la masse de ce volume et par unité

de temps.

La RIC est fonction du débit de dose de radiatiospebée, elle suit la loi empirique de

Rose-Fowler :

A
Opec = K{Z—ﬂ Equation 1-7

Avec K [Q*m*'rad™s™] le coefficient de conductivité induite sous rayement qui

dépend de la nature du matériau irradié. L'expogamist un coefficient sans unité, compris
entre 0,5 et 1, dépendant de la distribution desanix d’énergie de piéges. La conductivité
induite sous rayonnement augmente lors de lioimisatlu matériau. Cette augmentation
cependant n'est pas linéaire avec le débit du msment vue quelle dépend
significativement de la distribution des densitésles énergies des pieges dans le matériau
(piégeage/dépiégeage et piégeage/recombinaisoms @Raplupart des cas, la conductivité
induite sous rayonnement est trés importante etedeprépondérante par rapport a la
conductivité intrinseque [FOWL 56].

b)  Conductivité induite différée sous rayonnement

Apres larrét de [lirradiation électronique, la cluctivité induite différée sous
rayonnement : DRIC (de l'anglais Delayed Radiatioiced Conductivity) continue a
opérer dans la zone irradiée du diélectrique etcdaductivité reste supérieure a la
conductivité intrinseque du matériau [YANG 92]. kaleur de la DRIC diminue au cours du
temps de relaxation. Ce temps dépend du matéradié; en géenéral pour des polymeres il

est de plusieurs heures.
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3.2.3. Décharges électrostatiques

La charge différentielle des surfaces d’'un satelfieut conduire a des situations
critiqgues. L’accumulation de charges dans un digtpee ou une difference de potentiel
importante peut engendrer un champ électrique ssuffiment intense pour provoquer des
décharges a la surface des satellites appelés @@shilectroStatiques (ESD de I'anglais
ElectroStatic Discharge) [PAYA 96, PAYA 02]. Letpatiel absolu du satellite ne joue pas

de réle dans le déclenchement de la décharge mpéscte sur 'amplitude.

Au cours des 25 dernieres années, il a été moneélys de 50 % des accidents dans
les missions des satellites proviennent des déebatgctrostatiques [KOON 00]. Le type de
décharge dépend de l'environnement du diélectri(preche d’'un métal ou d’'un autre
diélectrique, dans une zone d'ombre ou d'éclairét)de ses propriétés électriques. Les
décharges se caractérisent par des transferts aeyesh prenant la forme d’émission
d’électrons. Généralement, on observe un trandiertharge depuis la surface chargée du
satellite vers I'espace, ou un transfert de chdagriis une zone chargée vers une autre partie
du satellite (Figure 1-14) :

Métal

Figure 1-14 : Décharge dans un diélectrique adjacenn métal : a) Electrons émis loin du diéleateéqvers
I'espace ‘blow-off ; b) Electrons émis vers le al§qui est positif par rapport au diélectriqueg)} Décharge

‘flash-over’ propage le long de la surface du détfeue.

a) Décharges vers I'espace : blow-off

Les électrons ayant une énergie suffisante (untaicende keV pour les satellites en
orbite géostationnaire) peuvent s’implanter dansdi@ectrique, de quelques microns a

quelques dizaines de microns de profondeur. QuandcHamp électrique créé par
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'accumulation de ces charges négatives est swpédeune valeur seuil (de l'ordre de

10" V/m), des électrons sont émis depuis la surfaceceaju’on appelle une décharge vers
'espace « blow-off » [CATA 02]. Apres cette déaey les électrons implantés sont encore
dans le matériau alors la surface d’ou sont énsisélectrons a une charge positive. Si, a
proximité d’un diélectrique, il existe une surfavétallique chargée a un potentiel différent,

les électrons sont éjectés : c’est ce qu’'on appekedécharge de « blow-off ».
b) Décharges de surface : flash-over

C'est une décharge de surface dans laquelle legeshae propagent a partir du point
d'amorcage. La surface du diélectrique devient goinde (création d'un plasma), et le
courant de décharge se referme sur la masse @lextia plus proche. C'est en général la
métallisation du diélectrique, le courant de dégbate surface rejoignant la masse par le bord

du matériau.
c) Décharges internes : punch-through

Des décharges internes a lintérieur du diélectriqe produisent quand le champ
électrigue y dépasse la valeur de claquage. Cestldquage classique d’'un matériau
diélectrique par avalanche d’électrons. Le matédaupercé dans toute son épaisseur, les

charges accumulées de part et d’autre de la swstamecombinant par ce chemin.
d) Mécanisme de la décharge électrostatique d’'un digtpue

Lorsque le matériau diélectrique est soumis a undawdement du faisceau d’électrons,
un certain nombre des électrons sont piégés adimir de son volume. Ces électrons
accumulés forment une couche de charge négativecesal’intenses champs électriques

internes au sein du matériau irradié (Figure 1-15a)

(B

couche de charge négative (e )

il

g

o

diélectrique

Figure 1-15 : Mécanisme de la décharge électrogtatid’'un diélectrique solide
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Contexte général

Si le champ devient trop intense, il en résulteclaguage du diélectrique (phénoméne
de percage diélectrique). Dans ce cas, le matdaaient localement conducteur sur toute son
épaisseur. Les charges situées de part et d’autneatiériau se recombinent. On assiste alors
au début des phénomenes de décharge de surfaste-dfiar) et/ou d’expansion de charge
d’espace (blow-off). En présence d’'un gaz désdebpropagation de la décharge se produit
(Figure 1-15b). Ce gaz peut étre fourni lors duw;age diélectrique. En effet, au moment du
percage diélectrique, I'énergie dégagée a lintérgu diélectrique crée une élévation locale
de la température qui conduit ensuite a la créadion plasma conducteur. Sous l'effet du
champ électrique transversll (paralléle a la surface du matériau diélectrigualié), un
atome neutre désorbé est séparé en un ion (chasifé/@) et un électron (charge négative)
(Figure 1-15c). L’électron suivant le champ élaepig rejoint la masse environnante la plus
proche et I'ion vient compenser la charge électjo@ien se déposant a la surface, désorbant
alors un autre atome voisin. Cet atome, a son &stiipnisé et la décharge peut recommencer
jusqu’a compensation totale des charges. En mémgastgue la décharge de surface s’établit,
le phénomene d’expansion de charge d’espace apphipansion de charge d’espace
génere des courants d’électrons discernables etrai#es dans la structure d’un satellite. Ces
électrons sont attirés par les charges imagesyeEssie trouvant dans la métallisation ou dans
le support du diélectrique, en créant un couragliedirons se dirigeant des parties métalliques
du satellite vers la métallisation du diélectrig@est en fait, un courant de rééquilibrage

électrostatique qui se propage de la métallisatéya la structure.

4. Conclusion

Les satellites sont confrontés a des températussgables et baignent dans un
environnement chargeant. Les revétements de centh@rmique composés de polymeres
sont souvent posés le probleme de la charge &éafique, et pouvant entrainer aux
décharges électrostatiques qui peuvent induiredidsnctionnements au niveau des circuits
électriques. C’est pourquoi notre travail est posté la caractérisation électrique des

matériaux diélectriques spatiaux par des méthodessnau point en laboratoire.
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Chapitre 2

1. Introduction

Ce chapitre visera a présenter les moyens expéaneigui permettent de caractériser
les matériaux diélectriques irradiés. Nous débuterpar la description générale de la
chambre d’irradiation, appelée Matspace, dévelogpédaboratoire. Elle est équipée d'un
canon a électrons permettant d'implanter des @estd’énergie maximale de 100 keV. Le
principe de ce canon fonctionnant par émissionedtébns a thermoionique sera présente.
Des mesures de distribution de charge in-situ oé@tedfectuées par diverses techniques
Electro Acoustique Pulsées (PEA) et Laser InducedWhation Method (LIMM).

2. Moyens expéerimentaux et systemes de mesures

2.1. Chambre d'irradiation MATSPACE

2.1.1. Dispositif d’irradiation et contréle du faisceau

Un dispositif permettant de réaliser des irradiaialectroniques (Figure 2-1) a été
développé au laboratoire [GRIS 10, NGUY 11]. Il esimposé d'un canon a électrons
pouvant fournir des électrons avec une énergie mmalei de 100 keV, et d'une enceinte sous
vide équipée de dispositifs de mesures électrigiele systéemes d’acquisitions des signaux.
Ce dispositif a pour but d'étudier I'évolution dgsopriétés électriques des matériaux
diélectriques irradiés par faisceau d’électrons.
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Figure 2-1 Dispositif d’irradiation MATSPACE

2.1.2.Canon a électron thermoionique

Le canon & électrons utilisé fonctionne sur le @pe de I'émission thermoionique. I
est constitué de trois éléments principaux : leniént de tungsténe (cathode), 'anode et le
wehnelt [MATT]. Ces trois pieces constituent uniede fonctionnant sous un vide avec la
pression de I'ordre IDmbar. Le schéma de principe du canon & électrsingrésenté sur la
Figure 2-2. Il dispose de son propre systeme deppge composé d’'une pompe a palettes
pour le vide primaire et d’'une pompe turbo-molérelaour le vide secondaire.
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Chauffage du
filament

Filament
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Wehnelt
Wehnelt
j _
. v Tension
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—
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électromagnétique E il -

Faisceau via une
porte - échantillon

Figure 2-2 : Schéma de principe du canon a élect@®emission thermoionique

Pour obtenir une émission d’électrons dans le Ja&lament (cathode) est chauffé par
effet joule a I'aide d’'une alimentation de couraldctrique de 0 a 3 A. Lorsque la surface du
métal est chauffée a une température suffisamnienée les électrons sont expulsés dans
l'espace voisin. Il s'agit de I'énergie minimumpelg travail de sortie du métql, , mesurée
en électronvolts, nécessaire pour arracher unrétectepuis le niveau de Fermi d'un métal
jusqu'a un point situé a l'infini en-dehors du ¢t niveau du vide) (Figure 2-3). Le
filament tungstene est ici porté a une températup&rieure a 2000°K. A cette températilire
les électrons qui sortent du métal vers le videdoent a une densité de courant dont

I'expression est donnée par la formule de Richardssue-Dushman [NOTT 56, KOEC 09] :

J(M) = ATZ.exp%(_Flj“) Equation 2-1
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J(M), A, k, sont la densité de courant, la constante de Risha et la constante de
Boltzmann. Pour le Tungsténe pur (WJ:=2000°K , ¢_=45eV, J(T)= 0005A/cnt.

L'intérét du Tungstene est lié a son faible dediiage sortie.

Energie (eV)
N

Métal Vide

¢y 0

%4//4/

Figure 2-3 : Schéma définissant le travail de sodu métal(,, I'énergie dans le niveau du vidg, etle

v

¢

niveau de Fermif}-.

Le faisceau d’électrons émis par le filament étdimergent, les électrons émis sont

orientés et accélérés par le champ électrique gréleesource de tensiov,allant de 0 a

100 keV. Une électrode dite Wehnelt, entoure Enfiént. Elle est polarisée négativement par
rapport a la cathode. En conséquence, les éleatsdraits sont repoussés vers I'axe du canon
(axe vertical au centre) ou ils concentrent en tp@ppelé ‘cross-over’, grace aux lignes de
champ électrique crées (correspondant aux lignedikigées de champ électrique : signe
négatif dans l'espace filament-Wehnelt, signe [fosidns I'espace Wehnelt-Anode). Le
diametre du cross-over est d’approximativement 120 ji est fonction de la géométrie du

canon et des polarisations appliquées.

Lorsque le courant filament augmente, I'émissioglattrons augmente également
jusqu’au régime de saturation. Ce processus et pég le chauffage du filament, c'est-a-dire

le courant du filamentl, et la tension de polarisatiod, réglée par la résistance de

polarisationR du Wehnelt. Lors des irradiations, nous pouvoirs faarier cette résistance de
polarisation. Si elle diminue, le courant d’émissidu faisceau d’électrons en régime de

saturation est également abaissé (Figure 2-4).
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Figure 2-4 : Caractéristique du courant d’émissiem fonction du courant du filament et de la résiseade

polarisation

Comme indiqué sur la Figure 2-4, nous pouvons peenth exemple des valeurs

différentes de la résistance de polarisati®n Quand la resistance a une valeRyr cela
correspond a un courant d’émission en régime deregain |, et a une durée de vie du
filament t,. Si nous diminuons a une valeur @&, le courant d’émission en régime de
saturation peut monter &,, nous voyons que la durée de vie du filament eshtenant

diminuée a la valeur, .

Le flux du faisceau est enfin focalisé sur la stefale I'échantillon via une lentille
électromagnétique, placée immédiatement aprésedélids de déflexions et un diaphragme.
L’étalement du faisceau qui atteint la cible esflable d’'une surface maximale de 100°cm
Les plaques phosphorescentes sont utilisees pomrdter la tache du faisceau sur le porte

échantillon.
2.1.3. Cavité de Faraday

Une Cavité de Faraday destinée a la mesure deanteut’électrons est connectée a un
pico-amperemetre Keithley 487 pour contréler desddmns d’irradiation électronique. En
effet, elle permet de déterminer le flux du faisce&lectrons durant l'irradiation qui atteint
les échantillons mesurés (Figure 2-5). Le tempsadiiation choisi est fonction de la dose
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implantée souhaitée et du flux du faisceau. La tijigade chargeQ [C/cn¥] est calculée par
I'intégration du profil du courant du faisceau egis¢re i, (t). L'électrode de collection du
faisceau d’électrons a un diameétre tel que la surface de I'électrode collecti@gcm®] soit
égale a 1 cfm La mesure de, (t) donne alors facilement le courant d’électrons moye

| omoy [PA] durant le bombardement é€lectronique et lintensi@ flux moyen

Flux__ [pAcm™] par la formule :

moy

I b 1 to . .
Flux ==—% = i (t).dt Equation 2-4
moy S tz _tl J;l b( ) q

Avec une intervalle d'irradiatioft,; t,],

Faisceau d’électrons

Electrode
collective

Viaun pico-ampéremeétre

Electrode de
masse

Cavité de Faraday

Figure 2-5 : Cavité de Faraday pour I'enregistrerheln courant de faisceau d’'électrons pendant I'dhiation

Sur la Figure 2-6 nous avons reporté un profil olgrant typique enregistré pendant une
irradiation. Nous observons une variation rapidedurant en début et fin d’irradiation et un
courant relativement stable pendant l'irradiati@@eci nous permet de contrbler le bon

fonctionnement du canon a électrons et la dosetégedans les matériaux.
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Figure 2-6 : Profil du courant de faisceau d’élemtis enregistré pour un faisceau d’électrons d’'éres$0 keV

avec une Cavité de Faraday de 1°ae surface

2.2. Enceinte d’irradiation sous vide et dispositifs denesure

L’enceinte d'irradiation en inox est composée dexdeylindres : un cylindre fixe et un
cylindre mobile. L'ouverture de cette enceinte f®efue horizontalement. Le vide de
I'enceinte est de I'ordre 10mbar, assuré par le systéme de pompage, compasé pompe
a palettes pour le vide primaire et d’'une pompédumoléculaire pour le vide secondaire.

Une vue d’ensemble schématique de I'enceinte Matspsat représenté dans la Figure 2-7.
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Figure 2-7 :Ensemble des éléments de I'enceinte d'irradiatiaiddac:

Sur la table portéchantillon perpendiculaire au faisceau d’électreast placédes
différents dispositifs de mesu : la cellule PEA sous vide, la LIMM, i@avité de Faraday et
les plaques phosphorescel. La Figure 2-8représente une photo de I'ensemble de

dispositifs dont la descriptiahétaillée sera abordée dans les sestguivante:

‘aisceau d’électfons Cellule,PEA @ Cavité de Faraday

sans con Ct/‘ /

>

L 4

U
~
n
n
L]
L}
.
.
.

phosphorescentes

Figure 2-8 :Vue du dessus du porte échanti : a) la tache du faisceau d’électron, ¢tmprenant le disositif

PEA sangontact, la Cavité de Farada le dispositif LIMMet les plagues phosphorescer
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2.2.1. Dispositif d’Electro Acoustique Pulsée

7, 7

La méthode Electro-Acoustique Pulsée (PEA), a é&¢eldppée au Japon dans les
années 1980 [MAEN 88, GRIS 07]. Elle permet de rdéteer la densité, la polarité et la
position des charges présentes dans des films @édriaux d'une épaisseur variant de
100 um a 1 mm [LAUR 99]Les échantillons a étudier peuvent étre polarisgsun fort
champ électrique ou étre soumis a une irradiatiect@®nique. Cette technique de mesure de
charges d’espace a connu de nombreuses modifisaponr s’adapter a des différentes
applications [FUKU 04, GRIS 04, PERR 08, GRIS 09b].

Le principe de cette méthode est illustré par lgufé 2-9. La méthode consiste a
appliguer une impulsion de champ électrique (dedt® du kV/mm) de trés courte durée (de
'ordre de quelgues nanosecondes) a travers un ngédbia mesuré. L’interaction
coulombienne entre cette impulsion et la chargsgm& dans I'échantillon engendre deux
ondes de pression de mémes amplitudes (proportleariela densité de charge nette) qui se
propagent ensuite chacune dans deux directionsséppp notamment vers I'électrode de
détection et l'autre vers I'électrode d’excitatidrune de ces deux ondes part en direction du
capteur piézoélectrique (placée sous [I'électrode déeection) qui convertit le signal
acoustique en signal électrique. Le signal éleatrigst ensuite amplifié par un amplificateur
avant d’étre enregistré au moyen d'un oscilloscopenérique. Un traitement de signal

adéquat permet alors de remonter au profil de ehdigspace au sein de I'échantillon.

M ()
Vdcj.'_ yyyw 1T U JT_
N -
+

°® g
N 9
g o >§o ®
s g = g
(— ) a ®

Electrode . Electrode de

d’excitation Echantillon détection

Figure 2-9 : Schéma de principe de la méthode PEA
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La résolution spatiale dans le volume des échantlkst liée a la propagation de I'onde
acoustique. Elle peut étre améliorée en réduisarargeur du signal acoustique. L’'onde
acoustique étant générée par I'application d’'umyghalectrique, la durée pendant laquelle le
champ électrique est appliqué doit étre inférieuuelques nanosecondes pour générer une
onde acoustique aussi étroite que possible. D'autreteurs doivent étre pris en compte
comme par exemple la bande passante de l'oscifp@sd@Epaisseur des échantillons et la
géomeétrie du capteur, puisque I'onde acoustiqudéisttée par un capteur piézoélectrique et
son épaisseur est déterminant sur la résolutiovokmme du signal. Les systemes classiques

offrent généralement une résolution de I'ordre deufn.

Afin de bien comprendre I'effet des décharges ébdstatiques de surface du matériau
diélectrique, un systéme PEA sans contact a étéamigoint durant la thése de Charlotte
Perrin [PERR 07]. Au cours de nos travaux, nousiavmplanté ce systeme de mesure sans
contact dans I'enceinte d’irradiation Matspace emapportant quelques améliorations. Ce
dispositif permet d’effectuer des mesures de thistibn de charge in-situ, c'est-a-dire entre

deux périodes d’irradiation ou pendant la relaxaties charges sous vide (Figure 2-10).

Générateur
d’'impulsion
Electrode d’excitation sans
contact ‘
| | -
Echantillon | | Moteur
——— I Gap de vide

Colle cyanoacrylate

Oscilloscope

A 4

.
i
ot
id
o

Piézo-électrique
PVDF e

=
.
o

Absorbeur Amplificateur

Figure 2-10 : Schéma de principe de la cellule PfaAs contact implantée dans I'enceinte Matspace
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Pour la mesure sans contact sous vide mise en gidaxsenotre laboratoire, I'échantillon
a mesurer est maintenu sur I'électrode de détepmmne fine couche de colle cyanoacrylate
pour assurer une bonne transmission des ondestigemssentre I'échantillon et la partie de

détection. Elle est facile a appliquer et s’élimiaeilement a I'acétone.

L’impulsion de tension a partir d’'un générateumgbulsion pour sonder I'échantillon
est appliqguée par un ruban métallique placé auudeds la surface de I'échantillon une
distance deh . L’électrode excitatrice a été congcue de manigsewvoir tourner dans un plan
en parallele au dessus de la surface de I'échamtdl cette distance. Le mouvement de
I'électrode de la position irradiation a la positimesure et inversement est contrélé par un
moteur a pas. Il faut ainsi s'assurer que I'élagral’excitation sans contact permet une
transmission des impulsions a I'’échantillon sans d&former. Pour cela, I'adaptation
d'impédance est a controler en fonction des épaiisstes échantillons utilisés [PERR 07]. |l
faut noter que la distanck doit étre choisie en tenant compte de certainanpaires qui
s’opposent comme la largeur du ruban et son imp&dden effet, pour ne pas trop réduire
I'amplitude des impulsions qui atteignent la suefae I'échantillon la distanck doit étre la
plus petite possible. Cependant au cours des atiads successives, le potentiel de surface
de I'échantillon augmente et les risques de claguagtre la surface de I'échantillon et
I'électrode s’amplifient. Pour cela il faut mainteone valeur deh raisonnable. Nous avons
évalué l'influence de la distance du gap d’air enér surface de I'échantillon et I'électrode
d’excitation sur I'amplitude de l'impulsion de téms transmissible a I'échantillon comme

dans la Figure 2-11 :

I 7

Electrode d’excitation

h Gap de vide vV, E,¢&, D,

d Echantillon V., E;, €,,D,

Figure 2-11 : Pont diviseur capacitif permettantci@lcul de 'amplitude de I'impulsion appliquée a

I’échantillon.
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Nous considérons maintenant une région composémped’air h et I'échantillon
d’épaisseurd soumis a un champ électrigue uniforme. En consémgjele déplacement
électrigue D est identique pour ces deux couches. Cette caomfign représente deux
capacités en série correspondant au gap de vide ugt échantillon diélectrique lors du
passage de I'électrode d’excitation a cet échantilde permittivitee, et g,. L’application
d’'une impulsion de tension d’amplitude[Volt] a I'électrode d’excitation, a travers un gap
de vide (ou d’air) donne une impulsion de tensiéduite en surface de I'échantillon. Les
parameétrest,, V,, D,, E,, V,, D, sont respectivement le champ électrique, le pieteré
déplacement électrique dans le gap du vide etldaantillon. Les équations suivantes nous

permettent de calculer I'impulsion de tension ajpde a la surface de I'échantillon :
D=D,=D, « ¢,E =¢,E, Equation 2-6
V =V, +V, = Eh+E,d Equation 2-7

Nous pouvons en déduire les valeurs de champ i@leefrde tension vue a la surface de
I’échantillon en fonction de la tension appliquées différentes constantes diélectriques et

des épaisseurs des couches :

E, = 2 h% Equation 2-12
AN B _gyeg
d g
d'=h+d;V, =Ed Equation 2-13

Nous prenons I'exemple d’'un échantillon PTFE de R60 d’épaisseur, grace aux
calculs effectués a partir des équations 2-6 et [B-Tableau 2-1 présente I'amplitude des
impulsions de tension atténuées a la surface dedidillon lors d’'une impulsion appliquée a

I’électrode d’excitation de la cellule PEA sans tamh
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Tableau 2-1. Amplitude des impulsions de tensigliguee a I'électrode d’excitation du
systeme PEA sans contact et I'amplitude réellemeatpar I'échantillon

Impulsion appliquée a Impulsion appliquée a I'échantillon Vv, [Volt]
I'électrode d’excitation
V [Volt] h=05mm h=1mm h=2mm | h=25mm
300 46 25 13 10
600 92 50 26 21
900 138 75 39 31
500 : : ; ; ;
—m—h=0,5mm : : : ’
—e—h=1mm : : /
’9400_ ..... —A—h=2mm - ............... ............. . ............
c n=2smmfo T
= ; ; ; = ;
‘(__Cg 300_ ............. .............. ............... ....... /././- ............. ..............
§ ;/./. ‘/‘
8 200 e - ./../.'../.3 ............... - /0 .............
© : Ii./-/' : o
> : P& : /./././ A
= : o o ® : . —
§ 1004-- -/.,l/././., /O.A/AAAA/AA/A .............
i ;i /_. A 4 : ; :
0+="—— ; ; ; ;
0 50 1000 1500 2000 2500 3000

Tension appliquée a I'électrode (V)

Figure 2-12 : Impulsion de tension vue par I'échibarh en fonction de celle appliquée a I'électraglgoérieure

du PEA sans contact

La Figure 2-12 présente pour les différentes digtah I'impulsion de tension vue aux

bornes de I'échantillon en fonction de celle appdig a I'électrode d’excitation. Le champ
électrique E, créé dans I'échantillon par une impulsion de ®msdonc I'amplitude des

impulsions de tension appliquée a la surface dindigtillon est inversement proportionnel a
la distanceh . Plus la distance entre I'électrode d’excitatibaesurface de I'échantillon est
élevée, plus I'amplitude de I'impulsion transmiskéahantillon est faible.
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D’aprés les travaux initiaux [PERR 07], un compremous améne a choisir la largeur

de I'électrode d’excitatiotWW =126 mm et la dimension du gap de videha= 2 mm. Nous

avons réalisés des tests sur table pour des ébbramipréalablement chargés avec la cellule
PEA sans contact a l'air, I'objectif étant de mentque des impulsions de telles amplitudes
suffisent a obtenir des signaux PEA d’amplitudesvemables. Il est possible d'utiliser des
impulsions de tension de 600 V pour sonder lesrédlums de PTFE d’épaisseur de 200 pm.

Pour vérifier I'adaptation d'impédance de I'éleckeo d’excitation aux dimensions
choisies, nous avons realisé des mesures de pddfitpulsions sortant du générateur et en
bout d’électrode. Pour cela, deux atténuateurs ehdahsion de type 102-GPL-20dB
(impédance de 5Q) connectés en série sont utilisés pour visuales@rofil de courte durée
et de haute tension avec un oscilloscope largeeotyuek Lecroy 204MXi-A. Le générateur
d’'impulsion a été directement connecté a 'osciltgge par I'atténuateur de la haute tension,
le signal en sortie est enregistré dans la ménubérd’'oscilloscope pour le montage dit
‘direct’. Dans le second montage dit ‘indirect’, dénérateur d’'impulsion a été branché en
entrée de I'électrode sans contact. En sortie @edfrode, I'oscilloscope est connecté pour
visualiser I'impulsion de tension se propageantoleg de cette derniére. La Figure 2-13

illustre les deux montages :
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Figure 2-13 : Impulsion de tension mesurée (a)@tiessdu générateur (montage direct) (b) en sodie

I'électrode PEA sans contact (montage indirect).

Le ratio entre le signal affiché a I'oscilloscopdaetension délivrée par le générateur est
de 100 a cause des atténuateurs. Nous prenons iexample de mesure réalisée avec le
générateur d’'impulsion développé au Laplace, basées technologies FET [THOM 08b].

Trois tensions ont été testés 300 V, 600 V et 90@¥ impulsions de tension mesurées
en sortie du générateur d’impulsion et en sortiel'dectrode PEA sans contact sont
comparables, nous pouvons observer une bonne atiwréldu point de vue de la forme de
l'impulsion et de son amplitude. Par contre, suFigure 2-13b, les rebonds positifs sont
repoussées plus loin par rapport avec ceux de daréi2-13a. Cela peut expliquer par
I'impact de la longueur des cables de transmiss@minter-connecteurs, ainsi que du passage
BNC-HT présent dans le schéma de mesure indirexg. rebonds peuvent trainer sur les
signaux acoustiques tels qu’'un phénomene de nonrrét zéro du signal de référence ou
'augmentation des bruits induits. Il est possibtletiliser un céble coaxial plus long pour

pousser ces rebonds hors de la zone utile du iIgH&M 08a].
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2.2.2. Dispositif de mesure LIMM

Dans I'enceinte d'irradiation un second dispogiéf mesure de charge d'espace a été
introduit. Il est basé sur la méthode LIMM ‘Lasatdnsity Modulation Method’ initialement
développé par Lang et Das-Gupta [LANG 86, LANG ®ETR 04, PHAM 09c]. Elle
consiste a exposer la surface de I'échantillon, indlume électrode opaque, a un faisceau
laser modulé en intensité dont le but est de cufegradient thermique a l'intérieur de
I’échantillon. L’énergie du faisceau laser est alabsorbée par I'électrode exposée et la
chaleur diffuse dans I'échantillon. Cela produibshiune distribution en température non
uniforme qui interagit avec les charges préserdes tiéchantillon, que I'on veut déterminer,
en produisant un courant pyroélectrique. A pantircdurant mesuré (amplitude et phase par
rapport a I'excitation thermique), il est possible retrouver la distribution de charges dans
I'échantillon par un détecteur synchrone. La LIMMfr®@ une résolution spatiale en
profondeur de I'ordre de 1 um et est particuliénetraelaptée aux échantillons peu épais (50 a
100 um). Elle n'est pas destructrice est offre dasbrésultats lorsque les charges sont
localisées proche de la surface (jusqu’'a 40 um).dispositif expérimental Figure 2-14,

appelé la LIMM classique, est complémentaire dpakgif PEA.

Driver
Signal de
R modulation
L

\ Détecteur | !(f) ,
li/ synchrone Ordinateur

Figure 2-14 : Schéma de principe de la techniqudMIclassique [PHAM 09a, PHAM 09b, GRIS 12]
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bY

L’échantillon a mesurer, métallisé sur ses dewedaest placé dans une cellule de
mesure entre deux électrodes en laiton. L'ondeartligre générée par le faisceau laser a la
surface de I'échantillon crée une dilatation thejumei du matériau mais surtout une variation

locale de la permittivité diélectrique. Ceci estaigine de la variation des deux charges

images au niveau des électrodes, ce qui donneteniguicourant pyroélectriqué,. en

conditions de court-circuit. Ce courant mesuré npeisnet par déconvolution, en utilisant
une modélisation de la température a I'intérieut'@eghantillon, de remonter a la fonction de

charger, et en conséquence a la densité de charge paaitedei champ électrique interne.
Les équations suivantes donnent les expressionsutant de court-circuit . et de la charge

ro:

7z "

L
(1) = 00 [ 12Tz f)dz Equation 2-27

0
r(z) =a,p(z)-a.E(2) Equation 2-28

Nous retrouvong [Hz] la frequence de modulation du faisceau laS¢m?] la surface
du faisceau L. [m] I'épaisseur de I'échantillon(z,f) [K] la température simulée(z) [C.m”]
la fonction de chargep(z) [C.m3K™] le coefficient pyroélectrique dans la directioe d
I'épaisseur de I'échantillore, E(z) [V.m™] le champ électrique interney, et o, K7
respectivement le coefficient de dilatation themeigdu matériau et le coefficient de

dépendance a la température de la permittivité afi¢mau.

La cellule de mesure LIMM classique a été modifidie de la mettre en place dans
'enceinte d’irradiation. Elle a pour but de déterer la distribution de charge dans
I’échantillon irradié in-situ [BOUC 12, GRIS 12]elfaisceau laser dédié a I'échauffement de
I'échantillon est maintenant amené a l'intérieur lémceinte par une fibre optique via un
passage sous vide. Le nouveau dispositif de mekuta LIMM in-situ est présenté sur la
Figure 2-15.
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— Driver

Juin

Signal de
modulation

Fibre optique

Détecteur I(f) _
synchrone Ordinateur

Figure 2-15 : Schéma de principe de la techniqudMIlin-situ

3. Conclusions

Dans ce chapitre, nous avons décrit le dispositifadiation développé au laboratoire
et les différentes technigues implantées in-siturpuoesurer les charges d’espaces dans les
échantillons irradiés sous faisceau d’électronstdcanique PEA a été sélectionnée pour ce
travail. Le systeme de mesure PEA sans contactgietenréaliser des mesures de profil de
charge entre deux périodes d’irradiation et dersui@ relaxation des charges sous vide. La
configuration de I'échantillon irradié est proche delle dans laquelle se trouvent les

matériaux de revétement spatiaux.

En complément des mesures par la technique LIMMnsaealisées. Ce dispositif est

en cours d’'implantation dans I'enceinte.
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Analyse du traitement de signal de mesure
PEA
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Chapitre 3

1. Introduction

Pour I'étude de la distribution de charges d’espanes I'échantillon irradié a partir de
données expérimentales obtenues par la mesure lRE#aitement de signal est nécessaire.
Dans ce chapitre, une analyse approfondie de ldadétde déconvolution basée sur la
caractérisation de la fonction de transfert duesyst PEA a été décrite. Notre étude analysera
I'influence du choix du facteur de résolution saiprofil de charge obtenu. Généralement, un
filtre gaussien est utilisé pour éliminer les surtduits dans le profil de charge obtenu. Nous
établirons la relation entre ce facteur et la feqe de coupure du filtre. Un compromis entre

la précision et la forme du signal déconvolué siéseuté.
2. Analyse du traitement de signal

2.1. Procédure du traitement de signal classique

Le principe du traitement du signal PEA est basédasuaractérisation de la fonction de

transfert du systeme de mesure, c'est-a-dire lans&pimpulsionnelle du systéme. La tension

électrique générée en sortie par le capte) comporte I'information de la distribution des

charges dans I'’échantillon mesuré. Ce signal egtroduit de convolution entre la densité de

chargep(t) et la fonction de transfert du capteur piézo-éiget de la cellule PEA,., (1),

dans le domaine temportl[LI 95] :

Vs (t) = p(t) * hpea(t) Equation 3-1

X
Avect =—
\Y}

sa

Ou v,, est la vitesse de propagation des ondes acoustitquns I'échantillon.

Dans le domaine fréquentiel, nous avons I'expr@ssio

Vo(F) =R(f) Haoe ) Equation 3-2
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Avec, V5(f), R(f), H... (f) les transformées de Fourier ugt), p(t) et hpg, (1) .
Le but est de retrouver la distribution de chaigef). Une seule inconnue qui doit étre
identifiée estH .., (f) . Cette étape est appelée la déconvolution. Lansgponpulsionnelle

du systéeme PEA est caractérisée par la fonctiotradesfert du piézo-électrique. Elle est

obtenue par une étape de calibration au coursggella un signal de référence est enregistré.

En général, un échantillon non chargé est utilisgokarisé sous une tension contingg de

quelques kV. Nous pouvons donc contrdler la derdat&harges capacitives aux interfaces

électrodes/échantillon, respectivemerd, et —g,. L'expression analytique est donnée pour

un condensateur plan :

anr 'Vdc
d

L = 0g,= Equation 3-3

Avec C_ la capacité surfacique du matériaau,sa permittivité etd son épaisseur. Le

signal de référence due a la charge induite emesdut capteur lors de I'étape de calibration

dans le domaine fréquentiel &t (f). Il est exprimé comme :
Vier (1) = Ry (F)-Hpea(F) Equation 3-4

Ou R,(f) est la transformée de Fourier de la charge indiaites le domaine fréquentiel.

En combinant les Equations de 3-2 a 3-4, nous obiela densité de charge dans le domaine

fréquentiel :

R(f) = £V | V() Equation 3-5
st \/ref(f)

a

Finalement, la répartition de la charge en fonctenla profondeur de I'échantillon,

p(x), s’obtient par la transformée Fourier inverse :

dV Vref ( f )

sa

o(X) =TF[R(f)] =TF’1(8"EFVdC { Vs(1) D Equation 3-6
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La distribution de charge est obtenue en deuxeétapenregistrement de la référence

au cours de laquelle nous obtenans(t). v

ref

(t) est converti par transformée de Fourier en

V. (f). Le signal a la sorti&_ (t) est converti eVs(f). L'Equation 3-6 permet de calculer

la densité de charge en fonction de I'épaisseliédieantillon.

A partir de cette densité de charge électriquanéstj il est possible de retrouver le

profil du champ électrique interng(x) et la distribution du potentiel électrique en fooic

de I'épaisseur de I'échantillovi(x) :

d
E(x) = I@dx Equation 3-7
0 sOar
d
V(X) = —J. E(Xdx Equation 3-7
0

La Figure 3-1 schématise I'ensemble de la procédar&raitement de signal du PEA.
La calibration du signal a été faite avec la cellde mesure PEA classique. Les données
utilisées sont celles obtenues pour un échantdePTFE de 200 um d’épaisseur avec une

permittivité relative de 2,2 et une vitesse de pggtion de I'onde acoustique de 1300 m/s. Le

signal de tension est obtemy(t) en sortie du systéeme PEA pour un échantillon hamge et

polarisé sous une tension de 3 kV avec des impdsile tension de 400 V. Les charges aux
interfaces électrodes-échantillon sont dues ausgelacapacitives (Figure 3-1a). Le signal de

référencev

(1) composé par le premier pic de charge capacitiveesia I'électrode de
détection est présenté dans la Figure 3-1b. Cealsigermet d’identifier la fonction de
transfert du systéme. La division spectrale ent® deux signaux est réalisée en appliquant
sur le signal de référence (au dénominateur dadfguéition 3-5) un filtre de Wiener afin
d’éliminer toute division par zéro. Le signal ohiguar division spectrale est ensuite multiplié

par une constanc®(f), et représente sur la Figure 3-1c. Nous pouvorsergbr que le
signal est fortement bruité a haute fréquence (& WMMHz). Si la transformée inverse de
Fourier est appliquée a ce signal, le signal uileprofil de charge sera masquée par la
présence du bruit important. Généralement, unefilpasse-bas de type gaussien est
nécessairement appligué avant la transformée deefFanverse pour éliminer les parasites

induits par des fréquences supérieures a la fréguas coupure de ce filtre. En conséquence,
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le signal aprés filtrage est caractérisé par lguieéce de coupuré, [MHz] (Figure 3-1d). Il

faut noter que la fréequence de coupure du filtnesgeen devra étre choisie soigneusement.
C’est un point délicat de cette méthode de traitgrde signal. Si la fréquence de coupure du
filtre gaussien est trop élevée, le filtre ne péliminer qu’une partie du bruit induit sur le

profil de charge obtenue. Inversement, lorsquee dedjuence de coupure est faible, le filtre

élimine tout 'ensemble des parasites mais élinéig@ement une partie du signal utile.
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Signal de mesure EoE, Vye 12
< x10% 2502107 v d o ¢
sa” =)
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Figure 3-1 : Synoptique du traitement de signal Ri&Ar une cellule de mesure PEA classique

Dans notre étude, nous avons utilisé le logiciglcquisition du signal PEANUTS
(Pulsed ElectroAcoustic NondestrUctive Test Systdéeloppé par Fivelab pour obtenir la
distribution spatiale des charges dans I'échantillopermet, a partir du signal enregistré a la
sortie du détecteur piézo-électrique (signal viséasur I'oscilloscope), de recalculer et de
visualiser instantanément la distribution spatddda densité de charge, du champ électrique
et du potentiel. Dans ce logiciel, nous n'‘avons pesés a la valeur de la fréquence de

coupure du filtre gaussien mais au facteur de uésol R[um]. Ce facteur est directement

lié a la bande passante du systeme de mesure, aldmdréquence de coupure du filtre
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gaussien f_ [MHz]. Sur la Figure 3-1e, la distribution de chargeté& @lculée avec un

facteur de résolution de 12 um. Le but de ce trastide déterminer le lien entre la fréquence
de coupure du filtre gaussien et le param@&rfum] défini dans le logiciel d’acquisition

[GRIS 13].

2.2. ldentification de la fréquence de coupure du filtregaussien

La premiére approche consiste a faire varier leetacde résolutiorR dans le logiciel
PEANUTS de 1 um a 12um avec un pas de 1. Les @rdél charges obtenues par la
déconvolution sont présentés dans la Figure 3-2nr@® observé sur cette figure, Bi
diminue de 12 um (signal en noir) a 1 um (signaven), le pic négatif de charge capacitive
devient plus étroit mais les oscillations imporéanapparaissent sur la forme du signal de
charge d’espace. Ces oscillations sont dues au it qui est superposé au profil de
charge obtenu. Quand le facteBr diminue, la capacité de filtrage du filtre gaussseir le
profil de charge est aussi diminuée. Si le fac@irrésolution égale a 1 um, I'amplitude
maximale des oscillations sur le profil de chargede 15 % par rapport a 'amplitude du pic

de charge négatif (la partie utile du signal c&ljbr

20 —
.
:. “‘
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Figure 3-2 : Profil de charge obtenu pour un PTHBJarisé sous 3 kV, en variant du facteur de résmiu
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Pour identifier la forme du filtre gaussien dansiéthode de déconvolution, le profil de
charge aprés déconvolution est utilisé (Figure 3-1& transformation de Fourier inverse de
ce dernier donne le profil de charge dans le doenfiéquentiel, c'est-a-dire le signal de FFT
(Figure 3-1d). Le méme calcul est effectué pousties profils obtenus pour les différentes

valeurs du facteuR[um]. Dans notre approche, nous considérons que pauvaleur de
R=1pum, le signal FFTp ., (f) obtenu est sensiblement identique au signal ditaage

car l'efficacité du filtre gaussien pouR =1um est faible pour toute la gamme de fréquence
utile. Les signaux FFP, (f) correspondants aux valeurs du facteur de résalirie 2 um

a R=12um sont les signaux apres filtrage en utilisant iklke$ gaussiens caractérisés par la

fréquence de coupurég, .

Finalement, nous considérons que les réponsesltde diaussienGg (f) pour les

différentes valeurd} sont données par I'expression :

Pri(f) = G (1) 0ra () Equation 3-8
_ Pri(f) P
Gy (f)=—""- Equation 3-9
T Pra(f)

La Figure 3-3 illustre un schéma de la procédurdedtification du filtre gaussien.
Dans les Figures 3-3a et 3-3b, nous retrouvonsitgsgux obtenus avant de filtrage dans le
domaine spatial et fréquentiel. Dans la Figure 3abdis retrouvons un exemple le signal FFT

du profil de charge avec le facteur de résolutRr12um. La forme du filtre gaussien

calculée a partir de I'’équation 3-9 est donnée pewignal dans la Figure 3-3e.
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Données : signalde mesure, signal de référence

l'Deconvduﬁon
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Figure 3-3 : Schéma représentatif de la procéduidedtification de fréquence de coupure du filti@ugsien

La fonction gaussienne peut également étre défanits le domaine fréquenti€( )

comme :

2

G(f) =Gy XD

) Equation 3-9
207

Avec G, I'amplitude maximum o, la variable qui lie a la fréequence de coupure du
, . _ G , ; )
filtre f_ tel que pourf, =0, a G(f,) = . La Figure 3-4 présente la forme calculée du

Je

filtre gaussien correspondant au facteur de ré@soluR =12 um. En effectuant d'un

ajustement de courbe calculée par la fonction gamse G(f), nous pouvons déterminer la

variableo, = 305 MHz, c'est-a-dire que la fréquence de coupure de fjaussien utilisé est

estimée af, =306MHz La méme procédure de calcul de la fréquence dpure du filtre
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gaussien a été réalisée pour tous les profils degehcorrespondant au facteur de résolution
de2umal2 um.

1,2

G, O Filtre Gaussien calculé
o = Courbe ajustée

o
(o]
1

Amplitude G(f)
X
@1

o
~
1

0,0

1 10 100 1000
Fréquence (MHz)

Figure 3-4 : Forme calculée du filtre gaussien (des) et courbe ajustée en utilisant la fonctionggenne

(ligne pleine) dans le cas du facteur de résolut®m= 12 um

2.3. Identification du facteur d’étalement du profil de charge estimée

Expérimentalement, le profil de charge pour unergdecapacitive au niveau des
électrodes présente une forme étalée. Lorsqueteuiade la résolution choisi dans le logiciel
PEANUTS augmente, le profil de charge mesuré tesiétaler d’autant plus. Pour toutes les
valeurs du facteur de résolution utilisé, la forrdes charges capacitives obtenues
expérimentalement ne ressemble pas a une fonctimmt @Romme considéré initialement
[MAEN 88] mais elle a une forme qui ressemble a gaessienne. Si nous assimilons le plan

de charge capacitive a la distribution gaussieelteest modélisée comme :

2

(x=%) )
2072

X

0,(X) = 0,....eXpE Equation 3-10

Avec p,.,, 'amplitude maximale de la charge (la hauteur mmate de la gaussienne);

X, la position du pic de chargeg, la variance pour estimer le facteur d’étalemeat (|

largeur de la gaussienne) qui correspond a unei'manuir}e)lclepm—ax : AX=20,.
e
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La Figure 3-5 représente le pic négatif de chameacitive obtenue a l'interface de
I'électrode de détection-échantillon avec le factée résolution deR =12 um (carrées) en
fonction de I'épaisseur de I'échantillon. Nous émis un ajustement de ce pic de charge
capacitive en utilisant de la distribution gauss&(Equation 3-10). Cette courbe ajustée nous
permet d’'identifier I'étalement du pic de chargaléga Ax=1185um Finalement, le facteur
d’étalement a été calculé pour tous les profilscarges correspondant aux facteurs de
résolution variant d&k=2puma R=12um.

5
mE 04 . i
£ N
Q
54
(O]
2
E _10-
S O Pic de charge négatif
1) = Ftalement de charge
O .15
pL
2
S 20
@)
25 20, =1185
I I I I I
-20 -10 20 30 40

0 10
Distance (um)

Figure 3-5 : Pic négatif de charge étalée pour aatéur de résolutiorR =12 pum (carrées) et la courbe

ajustée (ligne pleine) permettant de remonter teefar d’étalement de charg®X = 1185um

2.4. Relation entre le facteur de résolution et le facte d’étalement

Nous souhaitons établir un lien entre le facteurédelutionR et le facteur d’étalement
de charge capacitAx en fonction de la fréquence de coupure du filaasgien utilisé. Les

résultats sont représentés dans le Tableau 3-1.
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Tableau 3-1. Récapitulatif des valeurs expérimestalu facteur de résolution et du facteur

d’étalement de la charge en fonction de la fréqeeahe coupure du filtre gaussien utilisé

dans la déconvolution du signal de mesure PEA jass

fC
261 | 143 | 105, 80,3 68 59 50,5 45 36,5 34 30,5
(MHz)
R 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
AX 3,85 | 450 580 536 6,15 704 7,98 8,04 991 10,8885

Dans la Figure 3-6, le facteur de résolution datgeur d’étalement du pic de charge

par rapport a la fréquence de coupure du filtre sgi@m sont reportés en échelle

logarithmique.

12‘_*:' ; ::“: - :: - ”‘:: " ® Facteur de résolution H‘::: L:f 12
of B o DX Feewdadenen g
R B . S S S o
c 6 + ¥ R S R s aatd S 6
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Figure 3-6 : Facteur d’étalement de charge capaeitau niveau de I'électrode inférieure et facteer d

A partir de cette figure, il est observé que pone dréquence de coupure du filtre

résolution par rapport a la fréquence de coupurefitite gaussien

gaussien de 68 MHz, qui correspond au facteur ste@lutton de 6 um, il y a une convergence

du facteur d’'étalement et facteur de résolution.d&la de cette valeur, nous observons une

divergence des deux facteurs. Il est égalementrabspie pour une bande passante élevée

(f. >68MH2 correspondant au facteur de résolution inférieui®@ pm, le pic de charge

capacitive est plus fin mais le profil de chargkbcée présente beaucoup plus de bruit induit.
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Cela produit une mauvaise estimation du profil de densité de charge au sein de
I'échantillon. Lorsque le facteur de résolution esipérieur a 6 um, le profil de charge
présente moins de bruit mais le pic négatif degast plus large. POlR=6 um la méme
valeur du facteur de résolution et d’étalemenbestnue. Nous pouvons donc définir un bon
compromis pour le facteur de résolution. Cette wakst choisie pour la déconvolution du
signal de notre systeme de mesure PEA classique.

2.5. Signal PEA expérimental enregistré sur des échaniins post-

irradiation

Pour valider le choix du facteur de résolution, seee de mesures expérimentales de
charge d’espace sur des échantillons post-irraalié® effectuée. Des échantillons de PTFE
de 200 um d’épaisseur ont été irradiés avec undaisd’électrons mono énergétique dans la
gamme [15, 100] keV pendant 10 minutes. A particdurant de faisceau enregistré par la
cavité de Faraday, nous pouvons déterminer lesdfiébectrons émis pendant les irradiations
(Tableau 3-2).

Tableau 3-2. Récapitulatif des conditions d'irratilien électronique d'un PTFE de 200 um

d’épaisseur post-irradiation

Energie (keV) 15 20 30| 40 50 60| 70 8( 90 100

Flux (pA/cm?) 157 | 111| 34| 54| 50/ 50 37 283 42 43

Apres lirradiation des échantillons, nous avorfetié les mesures de charge d’espace
a l'air a la température d’ambiante avec la celRIA classique. Pour évaluer I'influence du
paramétre définkR dans le traitement de signal, nous avons faievae facteulR de 2 um a
12 um. L’évolution de la distribution de chargegjiace de ces échantillons pré-irradiés a été
enregistrée. Deux catégories de résultats sontemdss en fonction de deux gammes
d’énergie d’irradiation. Dans tous les cas, ledilsrde charges détectées en PEA ont montré
un pic négatif dans I'échantillon di aux chargeplantées et deux pics positifs situés au
niveau de I'électrode étant les charges images a@wesharges induites.
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2.5.1. Energie d'irradiation dans la gamme [15-50] keV

Le profil de charge obtenu est présenté dans lar&i§-7 pour une irradiation sous
30 keV avec les différentes valeurs du facteur&@®lution R. Les charges implantées sont
localisées proche de la surface irradiée. Nous n®yque la position du maximum du pic
négatif de charge varie fortement avec la valeuiadteur R . Elle s’approche de plus en plus
vers I'électrode de détection, si le facteur delén diminue. Elle est détectée a environ de

13 um pour une valeuR =12 um et se déplace a 8 um pour une valeurRdedle 4 pum.

L’amplitude du pic de charge négative augmente.daasx pics de charges de signe opposé

(charge induite et charge implantée) devienneng @iuoits, la résolution du systeme est
améliorée.

804~ 4 Direction dirradiation Energie : 30 keV
‘ — ] Flux : 34 pAlcm 2
£ 15q
S}
(]
o
I
<
(8]
(]
©
pe]
2
]
o
() ——R=6
30+ e : : ]
——R=4
a ¥
T
0 40 80 120 160 200
Distance (pum)
- Direction d'irradiation

Ea

X —

[N
(6]
1

KR
(6}
1

Densité de charge (C/m 3)
o

)
o)
L
o

\\%‘(7
R/ A

augmente
T

T T
-20 -10 0 10 20 30 40 50
Distance (um)

Figure 3-7 : a) Profil de la densité de charge giase dans un échantillon de PTFE 200 um d’'épaisseadié
sous 30 keV, avec un facteur de résolution varié dd.2 um et b) Zoom du pic de charge implantée et

charge induite.
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Un autre changement a été observé, si nous no@&iessbns a la densité de charge
détectée en fonction du facteur de résolution, ralteen intégrant l'aire sous les pics de
charges négatives, nous trouvons une densité dgecha — 156 pC/frcorrespondant & une

valeur deR =12 um et de — 231 pC/frcorrespondante & une valeur Be= 4 pm . Alors,

pour cette énergie dirradiation, la position de pie charges négatives détectées et leur
quantité sont directement liées au choix du faaleurésolution, c'est-a-dire a la fréquence de
coupure du filtre gaussien. Dans cette mesurededir de résolution a 6 um correspondant a
la frequence de coupure du filtre gaussien de 6& Mtiisé est suffisant pour obtenir un bon
profil de charge, dont la position du maximum deargle implantée égale a 9,7 um et la
quantité de charge estimée & -215 €/m

La méme remarque est faite pour tous les autradiations sous 15, 20 et 40 keV.
Nous pouvons confirmer que pour la gamme d’énetgifl5-50] keV le choix du facteur de
résolution est important sur I'interprétation desfiis de charges d’espace obtenue. L'effet
du facteur de résolution influence la position daximum du pic de charge implantée, la

quantité et 'amplitude du pic de charge estimée.
2.5.2.Energie d'irradiation dans la gamme [50-100] keV

Lors des irradiations dans la gamme d’énergie de1[®] keV, le pic négatif de
charges est détecté plus profondément dans le eollenl’échantillon. La distinction des
charges induites positives au niveau de l'interfackantillon-électrode de détection et des
charges négatives injectées a proximité est aliers daire. Dans la Figure 3-8, le profil de
charge détecté apres une irradiation sous 50 kéVimesitré en fonction du facteur de

résolution.
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Figure 3-8 : a) Profil de densité de charge d’espaans I'échantillon irradiée sous 50 keV, en farctu

facteur de résolution variant de 4 um a 12 um.dxrd du pic de charge implantée et de charge induite

Nous voyons ici que la position du maximum du pégatif de charge implantée reste
inchangée. Tandis que I'amplitude et la densitéhdrges implantées en intégrant I'aire sous
les pics négatifs changent légerement. De plusyrembservé sur la Figure 3-10b, les deux
pics de charges en signe opposés (charges ingaisis/es et charges implantées négatives)

sont mieux séparés quand le facteur de résolutiomde.

Les profils de charge obtenue en fonction du factieurésolution sont aussi analysés
pour les irradiations sous 60, 70, 80 et 90 ke\s tkarges implantées sont localisées en
profondeur dans le volume de I'échantillon, la posi du maximum du pic de charge
négative reste inchangée. Quand le facteur deutémoldiminue, la séparation du pic de
charge image et de charge implantée est plus claire
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Sur la Figure 3-9, nous voyons le profil de chatgd'échantillon irradié sous 100 keV.
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Figure 3-9 : Profil de densité de charge d’espaees|'échantillon irradiée sous 100 keV en fonctiinfacteur

de résolution variant de 4 um a 12 um; b) Zoomiduwp charge implantée et de charge induite

Nous constatons que les trois valeurs restent ingghess pour les facteuls différents

comme la position du pic de charge injectée, soplitude et leur densité de charge calculée.

Un seul parameétre, c’est I'amplitude du pic posigfcharge induite a I'électrode de détection

qui devient de plus en plus fin avec la diminutitun facteur de résolution. La densité de

charge positive calculée ne change pas. Avec ueuade résolution inférieur de 6 um, du

bruit apparait sur les charges estimées. Le bomx gloair notre mesure est d'utiliser le facteur

de résolution a 6 um qui permet d’obtenir un boofipde charge avec la position du

maximum du pic de charge implantée a environ 7lefihaur quantité de charge estimée de -

275,6 C/m.
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Sur la Figure 3-10 nous avons reporté |'évolutienal position du maximum du pic de
charge négative en fonction du facteur de résalutio
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Figure 3-12 : Evolution de la position du pic néfide charge selon le facteur de résolution

Pour les irradiations dans la gamme [15-30] keVpdaition du maximum du pic de
charge négative augmente avec le facteur de réswliNous pouvons en conclure que dans
cette gamme d’énergie d’irradiation, la locatiors @barges implantées est influencée par le
choix du parameétre de résolutiéh et en conséquence par la fréquence de coupuiitrdu
gaussien. En ce qui concerne les irradiations smes énergie supérieure a 30 keV, les
charges sont implantées plus profondément dansllene de I'échantillon et la position du
maximum du pic de charges négatives ne dépenddeld®. Nous avons conclu qu’il faut

fixer et utiliser toujours la méme valeur d&=6um pour des études de la distribution de

charges d’espace.

De plus, pour des irradiations sous faibles énsygies charges implantées sont
localisées proches de la surface irradiée. Elles sompensées par une partie des charges
positives induites au niveau de I'électrode de ci&e a proximité. Le PEA ne mesurant
gu’une densité nette de charge, il y a une diffcpbur déterminer précisément la quantité de
charge implantée dans ce cas la.
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3. Calibration du signal d’'un systeme PEA sans contact

3.1. Enregistrement du signal de référence

Pour étudier les matériaux irradiés sous vide, ddule PEA sans contact a été
implantée. Notre travail dans un premier tempsrasisté a analyser la calibration du signal
de ce systéme. Dans la configuration sans conltadgst pas possible d’enregistrer un signal
de référence en polarisant I'échantillon par I'aggiion d’une haute tension a partir de
I'électrode d’excitation flottante comme pour les@®me classique. Pour ce travail, un
échantillon de PTFE non chargé de 198 um d’épaissété collé sur I'électrode de détection
a travers une colle cyanoacrylate. L’échantillonrmeétallisé avec une couche d’or de 30 nm
en face avant pour permettre I'application de tesiten continue de polarisation en utilisant
une petite électrode [PHAM 09b, NGUY 13]. Les ingahs de 900 V sont appliqguées a
partir de I'électrode d’excitation. Cette électrodst a 2 mm en dessus de la surface de
I’échantillon. L’'amplitude de I'impulsion pour soedl’échantillon vu a la surface est de 39 V
(tableau 2-1). Cette tension sonde est suffisaote permettre d’enregistrer un signal de la
référence. Le schéma de principe de cette procédtineprésenté dans la Figure 3-11. Cette
procédure a été réalisée a l'air, a la températiambiance.

Générateur
d’'impulsion
Echantillon | |
HT EIec_trer
d’excitation
........ [
I ' Moteur
1 Gap d’air~2 mm

Oscilloscope

Métallisation PVDF s i
encouched’or Absorbeur Amplificateur

Figure 3-11 : Schéma d’une cellule PEA sans contaonfiguration utilisée lors de I'enregistremeditin
signal de référence par I'application d’une tensis polarisation HT et des impulsions sondes (téase

métallisée de I'échantillon est exposée a I'éledtra’excitation).
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Pour cette calibration du systeme de mesure, naussaris un facteur de résolution de
8 um. Comme l'analyse du systeme PEA classiqués gateur de résolution est suffisante
pour obtenir un signal lissé. Dans cette configonatil faut noter qu’il y a un phénomeéne de
réflexion totale de I'onde acoustique a l'interfaaehantillon-couche métallisée [WADA 03,
MAEN 04]. Pour interpréter précisément le profilaerge, le pic positif de charge au niveau
de l'interface échantillon-couche de métallisatjariabscisse de 198 pum) doit étre divisé par
deux (Figure 3-12). Deux pics de charges capasittle signe opposé correspondent a la
charge négative a linterface échantillon-électratke détection et la charge positive a
I'interface échantillon-couche de métallisation.eDa la caractéristique de I'atténuation du
signal acoustique de I'échantillon PTFE, comme damas du PEA classique, les deux plans

de charges capacitives présentent un dissyméteigaenplitude.
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Figure 3-12 : Densité de charge, champ électriqupatentiel obtenus avec le systéme PEA sans dantaan

échantillon de PTFE d’épaisseur de 198 um, polasmés une tension continue de 1 kV.

3.2. Relation entre le facteur de résolution et le facte d’étalement

Comme pour la cellule PEA classique, nous souhsigbablir un lien entre le facteur de
résolutionR et le facteur d’étalement du profil de charfe. Pour ce faire, nous avons
déterminé la valeur du facteur d’étalement poursigaaux enregistrés en faisant varier le

facteur de résolutiof® de 2 um a 12 um. Les résultats sont représentésield ableau 3-3.
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Tableau 3-3. Récapitulatif des valeurs expérimestalu facteur d’étalement et la fréquence
de coupure du filtre gaussien

fC
261 143 | 105,5 80,3 68 59 50,5 45 36,5 34 30\5
(MH2z)
R 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

AX 181 2,39, 3,44 468 5,76 6,712 8,019,01 | 10,01 10,99| 11,98

Sur la Figure 3-13, nous avons tracé le facteugdelution et le facteur d’étalement du
pic de charge mesurée en fonction de la fréquerceodpure du filtre gaussien en échelle
logarithmique.

12-%3#6:”7:3 """"" LI e Facteur de résolution |

Facteur de résolution (um)
(wrl) Juswaels,p Jnajoe

N
1

; —
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Figure 3-13 : Facteur d’étalement de charge capaeitiu niveau de I'électrode de détection et factizu

résolution par rapport a la fréquence de coupurefitite gaussien pour un systéme PEA sans contact

Dans cette configuration, nous observons que lediacde résolution et la valeur de
I'étalement sont identiques a partir de 8 um. Céshc cette valeur correspondant a la
fréquence de coupure du filtre gaussien utilisdeeda 50,5 MHz que nous utilisons pour les

études suivantes.
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4. Calibration du signal PEA par PEADC

4.1. Interface graphique du logiciel

Le dispositif PEA installé dans I'enceinte d’irration ne permet plus d'utiliser le
logiciel PEANUTS. En effet, lI'oscilloscope choisiest pas compatible. Nous avons
développé une nouvelle interface basé sur le mémeige, appelé PEADC. Le logiciel de
traitement de données PEADC, effectue le traitementérique du signal électrique en sortie
du PEA, issu du logiciel PEAdyn qui a été dévelogpé sein de notre laboratoire
[THOM 08a, THOM 08b]. Nous souhaitons utiliser @gitiel sous contrainte continu en
tension de polarisation ou sur les échantilloredigs en volt-off. L'interface graphique a été

réalisée a partir de la fonction ‘guide’ de Matlabmme dans la Figure 3-14 :

Directory : [.) C:\UsersinxtruongDesktop\PEADC.30.03.2012

C:\Users\nxtruong\Desktop\PEADC .30.03.2012\Reference’

Reference: [ etz pTFE 200um-3k\400\:18.04 201 1-peads rfd

. C:\Users‘\nxtruong\Desktop\PEADC.30.03.2012DCY
Data file : () Tect-ret2-PTFE200um-3K\:400V 180411 DTO
Prefix: PTFE-200um DT
1 U H H
Sample parameter  [prrg o || | Measurement |winpCstr. 5 :
Relative permittivity | 55
Sound velocity (m/s) | 1300
Thickness (mm) 02 :
Pulsed voltage (V) 400 f”’g
) 20/20 3 : :
Applied Voltage (V) | 3000 = 5Lt f Bt eerenennelnnernnnenatonnscnnnsedhonnscensosiacennenns i
> . .
Acoustic factor 1 g : :
@
Length (ms) 304 J‘ CVRIEEE 10 s : 1 RN 3 R R R R R rr LR R R N P PR SN -
o=
Polarity 1 £
& : 3 : : : :
Samplingra?e (GHZ) 5 _1 5 ...... U ......... R Preceeeeeend foreneenes ARRRELECE FERERRERE -
Profile 1 20k V... .......... ........... ........... .......... J
SR 20 Deconvolution 12
Seq./Seq 500 Resol(um 25 L L ! ! ! !
_ Sl 0 50 100 150 200 250 300
Poirts 1000 70 . Distance {pm)
Pulse frequency (Hz) | 1g00 x 10 Reference
Applied voltage (kV) 3
[V] save
@IRef [ |DTO %:
Ampli. piezo (dB) 360 Gentfile [vioT g
©
Trigger delay (ps) a7 Cut_data [T DT2 >
Auto setup | Process_data | []oT3

Figure 3-14 : Copie d’écran du logiciel PEADC
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Pour le traitement du signal, il faut introduirendd’interface les valeurs des parametres
comme la caractéristique de I'échantillon utili$,tension de polarisation, le réglage du
générateur d’impulsion et de l'oscilloscope. A padu signal enregistré en sortie du
détecteur piézo-électrique de la cellule, quatngesyde données sont fournis: signaux
acoustiques moyennés (signaux bruts), le profitlelesité de charge (signal déconvolué), le
profil de champ électrique et le profil de potehtie

Dans la Figure 3-15, nous retrouvons le profil tiarge, de champ électrique et de
potentiel obtenus par le logiciel PEADC enregignéutilisant la cellule PEA classique. Un
échantillon de PTFE de 200 um d’épaisseur polaiaé une tension continue de 3 kV et
sondé avec des impulsions de tension de 300 V gtitade et de fréquence de répétition de

1 kHz a été utilisé. Le résultat est similaireebucobtenu par PEANUTS.
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Figure 3-15 : Profils de charge, de champ électaaat de potentiel en utilisant le traitement desrdies
PEADC ; référence d’'un échantillon de PTFE non d#&de 200 um, polarisé sous 3 kV.
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4.2. Relation entre le facteur de résolution et la fréqance de coupure du

filtre gaussien

La déconvolution des données brutes s’effectuensiédguation de la méthode PEA
(Equation 3-6). Les différentes transformées deiEoet transformées de Fourier inverses se
font & partir des fonctions de Matlab ‘fft’ et #ff L’'équation utilise également les parametres
rentrés dans l'interface, notamment ceux relatifsnatériau étudié. En effet, au cours du
calcul de I'équation 3-6, comme pour le traitema® signal faisant en PEANUTS,
'application d'un filtre passe-bas de type gaussians l'espace des fréquences est

nécessaire. Le filtre gaussi&( f) est défini dans I'espace fréquentiel par I'équaBed. La
transformée de Fourier invers‘EF‘l[G(f)] donne dans l'espace temporel une gaussienne

g(t) avec la variable de temg comme :

— 2 L
a(t) =G, nax .exr{—tJ Equation 3-11
20,

o, est liee a la variable , qui détermine la frequence de coupure du filtresgaen :

o, = . A partir de la gaussienne (Equation 3-11), nomsvpns définir un facteur de

2110,
résolution dans I'espace temporB =20,. Pour la déconvolution de signal PEADC, le

paramétre du facteur de résolution qui est inttodans l'interface (Figure 3-14), a une

relation avec la fréequence de coupure du filtresgaan utilisé par la formule :

VC
2mo, TR

Equation 3-12

Avec V, la vitesse de propagation des ondes acoustiquess’dahantillon.
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Le facteur de résolution en fonction de la fréqeede coupure du filtre gaussien a été

reporté sur le tableau 3-4.

Tableau 3-4. Récapitulatif des valeurs expérimestalu facteur d’étalement et de la

fréequence de coupure du filtre gaussien

fC
207 | 138 | 104| 828 69 59 52 46 41,4 37,6 345
(MHz)
R 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12

La Figure 3-16 présente la relation entre le factii résolution et la fréquence de

coupure du filtre gaussien pour le traitement dgmai PEADC. En effet, le facteur de

résolution est choisi dans l'interface du PEADC patilisateur pour rendre lisse les profils

de charges. Il représente la largeur a mi-hauteulaccharge capacitive aux électrodes de

PEA. Ceci ne représente pas la résolution absaua ohéthode PEA, c'est-a-dire I'étalement

de la charge capacitive, qui elle est régie palatgeur d’'impulsion et de I'épaisseur du

capteur piézo-électrique de la cellule PEA.
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Figure 3-16 : Facteur de résolution en fonctionldéréquence de coupure du filtre gaussien pourdi#ement
des données PEADC
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Comme observé sur la Figure 3-16, le facteur deluéen R=6um correspond a une
fréquence de coupure du filtre gaussien de 52 MErz.comparaison avec l'analyse du
traitement de signal par le logiciel PEANUTS, neoyons qu’il est possible d’utiliser cette
valeur pour le traitement de signal de notre systdenmesure PEA classique en utilisant le

PEADC. Pour le traitement de signal sur le syst@memesure PEA sans contact, nous
utilisons un facteur de résolution a 8 um dansHAPC.

Nous reprenons un exemple de traitement de sigread B2 systeme de mesure PEA
classique. Une procédure de traitement de sigmalasie a celle présentée précédent, pour le
traitement des données a partir du logiciel PEANWESréalisée avec le logiciel PEADC.

Dans la Figure 3-17, nous présentons quatre prdélsharges estimées en fonction des
différentes valeurs de la fréquence de coupurelide §aussien utilise.
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Figure 3-17 : Distribution de la charge estiméefenction des différentes valeurs de la fréquenceadpure

du filtre gaussien en utilisant le logiciel PEADGYp le traitement des données dans la Figure 3-15.
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Il est évident qu'une bande passante élevée=(138MHz, signal en vert), permet

d’améliorer la résolution du signal obtenu maidieit superposé sur le profil de charge est
important. A l'inverse, lorsque la fréquence de mue du filtre de gaussien diminue

f. = 345MHz, signal en noir, ce filtre élimine I'ensemble degillations dans le profil de

charge, mais il élimine également une partie daaigtile. Il est nécessaire d’effectuer un
choix de fréquence de coupure du filtre gaussiefaisant un compromis entre la précision et
le lissage du signal la mesuré. Le choix est ingmrpuisqu’il est directement lié a la

résolution finale de la mesure. Dans ce cas urtdaate résolutiorR=6un correspondant a
la fréequence de coupure du filtre gaussien= 69 MHz est suffisant pour obtenir un bon

signal calibré.

5. Conclusion

Pour caractériser la distribution de charge au deitiéchantillon irradié par faisceau
d’électrons, la méthode de mesure PEA a été utlismalyse du traitement de signal issu

des données expérimentales des échantillons atédéee pour deux configurations de
mesures : PEA classique et PEA sans contact.

Une analyse approfondie de la technique de traiterde signal a été réalisée pour
comprendre I'importance du choix du facteur de Itdgan qui apparait dans les logiciels de
traitement de signal PEANUTS. Le role importantfalcteur de résolution était primordial et
appréciable pour le profil de charge obtenue lars ps charges injectées sont localisées
proche de la surface. Le facteur de résolutiofi@stu filtre gaussien qui est utilisé dans le
but d’éliminer les bruits induits pour la divisiepectrale des signaux dans la procédure de la
calibration. Un bon compromis a été consisté a sthda méme valeur du facteur de
résolution prédéfini dans le logiciel et le facteiétalement de la charge estimée, soit égale a
6 um. L’étude préliminaire post-irradiation a I'aur des mesures expérimentales a montre
que le choix du facteur de résolution est en paric important pour I'analyse et

I'interprétation du signal lorsque la charge estlsée pres de la surface.

A partir de l'approche précédente, nous avons égaie calibré un signal pour le
systeme de mesure PEA sans-contact. Pour lageellepnsidérant que le systeme offre la

méme bande passante par rapport avec celle delllde cBEA classique, le facteur de

74



Analyse du traitement de signal de mesure PEA

résolution et le facteur d’étalement de la chargiém#e en fonction de la fréquence de
coupure du filtre gaussien ont été observé. Un bompromis a été considéré a la

convergence entre ces deux facteurs a 8 um.

Le logiciel d'acquisition PEANUTS n’est plus adap#® dispositif installé dans
I'enceinte d'irradiation. Il est intéressant de el@pper un logiciel que nous pouvons adapter
et modifier & notre besoin, appelé PEADC. Une a®alge la calibration a abordé sur la
relation entre le facteur de résolution utilisdaetréquence de coupure du filtre gaussien. La
conclusion montre que dans ce logiciel, il est fdssi’utiliser la méme valeur du facteur de
résolution et de la fréquence de coupure dans BNRHS pour deux systemes de mesure
PEA classique et PEA sans contact.
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Analyse de la distribution de charge

d’espace dans les films PTFE irradiés
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Chapitre 4

1. Introduction

Dans ce chapitre, nous analyserons les phénomeéntrargport et d’accumulation de
charges dans les échantillons de PTFE irradiéfasareau d’électrons. Nous présenterons les
mesures effectuées par la méthode PEA sans coatdog, deux périodes d’irradiation. En
complément, nous présenterons les mesures de shdiggpace avec la technique LIMM.
Les résultats obtenus par ces deux techniques Bnemévidence leur complémentarité et

sont compares avec les données théoriques.

Nous décrirons les parcours théoriques des électans le volume de I'échantillon.
Les calculs des trajectoires et des profondeurpéietration des électrons primaires sont
effectués par un programme de simulation Casin@ &halyse de la distribution de charge
d’espace en fonction de I'énergie d’irradiation efectuée pour des échantillons de PTFE
irradiés par des irradiations monoénergiétiquesaets I'effet cumulatif des irradiations
progressives. Enfin, des mesures pour un échantiltadié a faible énergie en fonction du

temps sont observées.

2. Simulation des trajectoires d’électrons dans les

matériaux diélectriques

2.1. Interaction d’électron-matiéere et simulation Monte Carlo

L’interaction électron-échantillon peut étre déergar deux types de phénomene : la
collision élastique et la collision inélastique sL&lectrons primaires du faisceau du canon qui
provoguent des collisions élastigues avec des a&od® I'échantillon ne perdent pas
d’énergie, seule la direction de ces électronsmesdifiée avec un angle entre 0 Bt La
collision inélastique implique un transfert d’énergles électrons primaires a des électrons
d’'une couche atomique interne ou externe des atdmé&schantillon. Ce type de collision ne
modifie pas la trajectoire des électrons, mais st eesponsable de toutes les pertes

énergétiques des électrons primaires.

Au gres de ces deux interactions, les électronsmgires empruntent des parcours
aléatoires dans la cible jusqu'a la perte totalledeénergie cinétique. La zone dans laquelle

les électrons évoluent occupe un volume ayantrfadad’'une poire. Les dimensions latérales
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de ce volume peuvent varier de quelques dizainemnd@ quelgues pm selon I'énergie du
faisceau électronique primaire. Généralement lafopdeur de ce volume est appelée

profondeur de pénétration des électrons primaia@s t& matériau de la cible.

Pour simuler I'interaction électron-isolant, uneheique Monte Carlo est utilisée. Elle
est basée sur une approche statistique pour lailcalanérique d’intégrale [CLUZ 10,
DAPO 03, DROU 98, USHE]. Cette méthode requiertdanaissance des distributions de
probabilités régissant les interactions des pddscudans la matiére afin de simuler
aléatoirement et individuellement les trajectoieeédes dépodts d’énergie de chaque particule
étape par étape. Pour calculer la trajectoire deyjwh électron dans le matériau, il faut
connaitre leur énergie initiale, 'angle de diffusides électrons ainsi que la densité de la
cible. Ce calcul effectué pour un grand nombreed®bns, quelques milliers, donne une
réponse statistigue au probléme. On s’efforce deplffier le calcul a I'extréme en ne
considérant comme aléatoire qu’'un seul processudiffusion élastique. C’est en effet ce
processus qui est a I'origine de I'essentiel dégfiexion des trajectoires électroniques dans la
matiere et de la forme générale du volume d’intesacqui en résulte. Les processus
inélastiques sont responsables de la perte d’é@deg électrons au cours de leur parcours, et
donnent lieu principalement a des diffusions aukgangles (dix fois moins importantes que
dans le cas de la diffusion élastique), ce qui perde négliger leur influence sur la forme

générale du volume d’interaction [BRIS 08].

Dans le programme de Monte Carlo, toutes les pett@sergies de I'électron sont
englobées dans un modéle de perte d’énergie centihudéfinit le ‘pouvoir d’arrét’ du
matériau de la cible, comme la fraction d’énergie djélectron perd par unité de distance
parcourue dans la ciblex. Le modele le plus répandu pour le calcul du tdexperte

d'énergie est celui de Bethe, pour des électroaslents d’énergieE >10keV [JOY 89,

DROU 98] :

dE_ —785£In(ﬁ) Equation 4-1
dx AE J

Avec 3—E [eV/ A] le pouvoir d’'arrét,z le nombre d’électrons de I'atome ciblé, le
X

numéro atomique du matériau de la citpgg/cni] la densité de la cible, ek[eV] la valeur

moyenne de I'énergie d’excitation d'ionisation datémiau de la cible.
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2.2. Calcul des trajectoires d’électrons dans le PTFE paCasino

Pour une irradiation électronique du matériau diéigue considéré et pour une énergie
donnée, notre but est d’estimer la profondeur deéfpétion théorique des électrons du
faisceau dans le matériau irradié. Le programmesimeulation Casino (monte-Carlo
Simulation of electroNs in sOlids) est utilisé [DR@7, HOVI 97a, HOVI 97b, HOVI 97c].
Comme son nom l'indique, il est basé sur la méthaeldlonte Carlo. Il permet de faire un
calcul approximatif de la trajectoire des électrenhgle donner la profondeur de pénétration

maximale des électrons dans le matériau.

Le logiciel Casino, version 2.42 en deux dimensiaxisymétriques, s’'attache au calcul
microscopique de la trajectoire d’'un électron ueigunteraction apres interaction. Plusieurs
centaines de milliers de trajectoires peuvent &akculées lors d’'une simulation. La
simulation d'une trajectoire d'un électron primaipeut se séparer en trois phases: la
pénétration initiale de I'électron dans la ciblesaubir de déviation angulaire, puis le régime
permanent de diffusion et enfin la fin de la trapge. Cette derniere a lieu lorsque I'énergie
de I'électron incident du faisceau primaire passedessous d’'un seuil de 50 eV. C'est la
limite de validité du modéle permettant de calcléepouvoir d’arrét, modéle choisi d’apres
les travaux de Joy et Luo et défini par 'Equatibt. En dessous de cette énergie, I'électron
primaire est considéré comme thermalisé [JOY 88% parameétres d’entrée de la simulation

considérés sont les suivants :

- le nombre d'électrons simulés : en effet, pour gé&nén résultat précis, plusieurs
dizaines de milliers de trajectoires doivent éineutées. Dans notre cas, nhous avons

fait des calculs avec 40000 particules.

- la trajectoire d’'un électron ou la profondeur degiéation maximale d’'un électron
dépend de son énergie. L’énergie de I'électronevantre 10 et 100 keV dans notre

simulation.

- langle entre la direction d’incidence du faisced@lectrons et la normale a la
surface de I'échantillora. Le faisceau d’électrons arrive perpendiculairenéeta
surface de I'échantillon o(=0), le volume d’interaction est symeétrique et la
profondeur de pénétration de la trajectoire estimabe. Par contre, sat # ,Ole

volume d’interaction est asymétrique et la trajeetale I'échantillon est moins
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profonde. Dans notre cas, nous considérons le efaiscd’électrons est

perpendiculaire a la surface de I'échantillon.

- la composition chimique du matériau de la ciblen®aotre cas, nous utilisons le
PTFE.

La Figure 4-1a représente la simulation des trajexs de 40000 électrons de 30 keV
pénétrant dans un échantillon de PTFE de 200 ppaisgeur.

Faisceau d’électrons

»
©

©
o

Profondeur de pénétration maximale (um)

-7,35 -3,7 0 3,7 7,35
Rayon (um)

0,025
PTFE: 200 pm,
densité 2,15g/cm 3

0,020

0,015

Normalisée

o
o
=
o
1

0,005+

0 2 4 6 8 10
Profondeur (um)

Figure 4-1 : Simulation par le logiciel Casino 2.d2 l'interaction de 40000 d’'électrons d’énergie3lekeV et
un rayon du faisceau de 10 nm avec un échantilloREFE de 200 um d'épaisseur : a) Trajectoires des

électrons dans I'échantillon; b) Distribution noritrsée des électrons en fonction de la profondeur.
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Les trajectoires des électrons s’arrétent a unpdeur maximale d’environ 9,6 um de
la surface irradiée. La distribution des électrdasis la Figure 4-1b, est normalisée sur le
nombre d'électrons simulés. La profondeur de pétiétr maximale des électrons est
d’environ de 9,6 um cela correspond a la profondeaximale des trajectoires dans

I’échantillon. Cette distribution dans le matérganne un pic situé a 6 um.

Ces calculs ont été répétés pour des électronsldagsmme d’énergie [10-100] keV.
La Figure 4-2 représente la variation de la proéamdde pénétration des électrons primaires
en fonction de leur énergie dans des échantillenBTE. Nous distinguons la profondeur de
pénétration maximale des électrons et la positionnmdiximum du pic de répartition des

électrons.

100 +—

Profondeur de ‘ ‘
pénétration maximale :

=
o
P |

Profondeur (um)

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Energie (keV)

Figure 4-2 : Profondeur de pénétration maximale dlextrons et profondeur de position du pic maximdans
un échantillon PTFE en échelle logarithmique sirsydar Casino 2.42 pour un faisceau d'électronsdan

gamme [10-100] keV, un rayon du faisceau de 10et@0000 trajectoires d'électrons.
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3. Mesure de la distribution de charge d’espace dedris
PTFE irradies

3.1. Etude de la distribution de charges par PEA sans caact

Dans cette étude sur les matériaux irradiés, lgaed’irradiation du faisceau
d’électrons a été choisie en fonction de la proéamdhéorique de pénétration des électrons.
Nous nous intéressons a la forme des profils delmision de charges d’espaces en fonction
de I'énergie des électrons implantés. La cellulA PFfans contact permet d’effectuer les
mesures post-irradiation ou entre deux périodasadiation. Des échantillons de PTFE de
222 um d’épaisseur sont utilisés pour les mesuiss iR-situ. Pour toutes les énergies du
faisceau, le temps d’irradiation est fixé a 30 nésu La quantité de charge implantée par le

faisceau est estimée a la fin de chaque irradiation

Les conditions d’irradiation sont données dansléeau 4-1.

Tableau 4-1. Résumé des conditions d’irradiationrdes mesures in-situ par PEA sans

contact
3 _ Quantité de charge théoriquement Courant moyen du
Energie (keV) _ ] _ .
implantée en 30 minutes (LC/&m faisceau (nA)

10 0,83 0,42

50 1,76 0,9

70 18 9,9

100 6,64 3,67
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Dans la Figure 4-3, nous retrouvons un profil daraot de faisceau d’électrons pour
une énergie de 100 keV. Le courant moyen du faisesaide 3,67 nA et la quantité de charge

implantée théorique est de 6,64 pCl@n valeur absolue.

Ot - | lrradiation : 100 keV e
‘ ‘ ‘ lmoy = - 3,67 NA X
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Figure 4-3 : Profil de courant de faisceau d’élemis pour une irradiation sous 100 keV, pendant Blutas

Pour toutes les mesures présentées dans cette, partisurface non irradiée de

hY

I'échantillon est a l'abscisse 0 um. Sur les psofde charge d'espaces obtenus pour
différentes énergies d’irradiation, le faisceawnvige la droite.
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Figure 4-4 : Profil de charge en configuration PEAns contact sur un échantillon PTFE d’épaisseur de

222 pm irradié pendant 30 minutes sous 100 keV
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La Figure 4-4 représente le profil de densité dargds obtenues pour une irradiation
sous énergie de 100 keV. Nous pouvons voir un pgatif de charges injectées dans le
volume de I'échantillon. Le maximum est détecténa profondeur de 82 um par rapport la
surface irradiée. Cette valeur est cohérente awvgudfondeur de pénétration maximale des
électrons dans I'échantillon calculée par le lagioCasino. Des charges négatives sont
observées jusqu’a environ 120 um dans le volum&deantillon. Un pic positif est observé
au niveau de I'électrode de détection. Il est dd eharges induites. La surface irradiée de

I’échantillon est exposée au vide, il 'y a pagdarge induite a cette interface.

Dans la Figure 4-5, nous présentons les profilshd@ges obtenus pour les échantillons
irradiés sous 50 et 70 keV.
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Figure 4-5 : Profil de charge en configuration PEAns contact sur un échantillon PTFE d’épaisseur de

222 pm irradié pendant 30 minutes sous 70 et 50 keV

Apres une irradiation sous 70 keV, le pic négatf charges injectées est situé a
'abscisse de 178 um (44 um de la surface irradiBeus voyons que la position du
maximum du pic négatif de charge détecté est catemvec la profondeur de pénétration
maximale des électrons simulée par le logiciel @asDes charges négatives sont observées

dans la zone irradiée jusqu’a la fin du pic négatiié a environ 77 um de la surface.
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Nous voyons également un second pic négatif enrded® I'’échantillon, du c6té du
vide, a l'abscisse de 266 um. Ce pic corresporal réflexion totale de I'onde acoustique a
I'interface entre I'échantillon et le vide [WADA 03l est symétrique par rapport a I'interface

avec le pic négatif de charges injectées danslienede I'échantillon, mais ce n’est pas de
la charge d’espace.

Sous 50 keV, le pic négatif de charges injectéetealisé a 24 um de la surface. De
facon générale, la position du maximum de ce piealé est en accord avec la simulation par
Casino. Par rapport avec celui obtenu pour 70 kiavis ce cas nous pouvons observer que les
charges injectées ont tendance de rapprocher arflacs irradiée, moins profondeur. Un
second pic négatif est aussi observé en dehor&cleahtillon a I'abscisse de 246 um en
dehors de I'échantillon, ce qui correspond égalénaela réflexion de 'onde acoustique a
l'interface. Nous pouvons observer que quand I'geerd’irradiation diminue, les pics

négatifs de charges injectées et leurs images fixioh d’acoustique se rapprochent vers
I'interface de I'échantillon-vide.

Sous 10 keV, un seul pic négatif de charges imgscist détecté a la surface de

I’échantillon (Figure 4-6). C’est pour cela que sld@ tableau 4-2, le maximum du pic négatif
est positionné a 0 um.

g_mé ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, S S S .| 10keV |
— g’% Direction d'irradiation | |
64 ,g:g,,,,,,,,,,,; ,,,,,,,,,, — b
g o‘g . .
8 g‘% . .
(] gl
< 3—"8'?% ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
f__tS g% : ! 26 ym
(&) ! .
H A '
3 0¥ 3 i
k= ) :
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o}
O 3L
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-6-— ; ; ; . . .
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Figure 4-6 : Profil de charge en configuration PEAns contact sur un échantillon PTFE d'épaisseur de

222 ym irradié pendant 30 minutes sous 10 keV.
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En effet, dans ce cas les charges injectées scalidées proche de la surface irradiée.
Le pic négatif di a la réflexion de I'onde acousticest superposé avec le pic négatif de
charges injectées. La résolution de la mesure P#A éle I'ordre de 8 um, elle n'est pas
suffisante pour distinguer ces deux pics comme rgbspour les cas précédents. Pour
I'interpréter précisément le résultat obtenu, lefiprde charge détecté avec une irradiation

sous 10 keV présente une amplitude double poucleuatif.

Nous pouvons maintenant comparer les résultatiobtet présenté dans le chapitre 3
par PEA sans contact avec ceux obtenus par PEAigqlees Nous nous intéressons tout
d’abord uniqguement a la position des charges iégcen fonction de I'énergie d’irradiation
dans les deux configurations (Tableau 4-2). Potedhnique PEA sans contact, la résolution

spatiale est choisie a 8 um, et elle est fixéguangour le systeme PEA classique.

Tableau 4-2. Résultats obtenus par PEA sans coatd®EA classique sur des échantillons

irradiés sous faisceau d’électrons.

PEA sans contact PEA classique Profondeur de
c . pénétration
NETY®| Maximum du i i A
(keV) o Fin du pic Maximum du Fin du pic maximale simuleg
pic négatif L L _ par le logiciel
négatif (um) | pic négatif (um)| négatif (um)
(km) Casino (um)
10 0 26 - - 1,4
50 24 48 21 48 23,5
70 44 77 39 67 43
100 82 120 72 105 78

A partir de 50 keV, nous pouvons observer que lsitiom du maximum du pic de
charge négative détectée par les deux méthodesnestccord en tenant compte de la
résolution spatiale qui ne permet pas de distintpu@ic de charge implantée avec le pic de
charge image au niveau de I'électrode (Figure ZH§. est aussi proche de la profondeur de

pénétration maximale théorique du logiciel Casirgire 4-8).
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Figure 4-7 : Comparaison des résultats obtenusPBA sans contact et PEA classique.

Si nous nous intéressons a la position de la fipidwle charge négatif qui est détectée

par PEA, nous voyons qu’elle est beaucoup pluséélgear rapport a la profondeur de

pénétration maximale du logiciel Casino (Figure)4-8eci peut étre expliqué par la

résolution du systeme de mesure mais égalemete fet que dans la simulation, on ne tient

pas compte du champ électriqgue di aux chargedéegcEn effet, pendant lirradiation, sous

'influence du champ électrique important, les ¢esr injectées peuvent déplacées plus

profondément dans I'échantillon pour les mesure&.PE
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Figure 4-8 : a) Comparaison des résultats obterarsREA sans contact et le calcul par logiciel Casib)

Comparaison des résultats obtenus par PEA classjie calcul par logiciel Casino
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3.2. Mesure de la distribution de charges par LIMM clasgque

Des échantillons de PTFE de 100 um d’épaisseurutiisés dans la cellule de mesure
LIMM classique. lls sont métallisés sur les deugefapar une couche d’or de 30 nm, et la
surface irradiée est exposée au faisceau laseré€hmtillons sont irradiés sous énergies
différentes avec des flux variés. Le temps d’iraéidn est de 10 minutes pour chaque énergie.
Les mesures de charges d’espace ont été effecu&es Aprés une déconvolution adaptée,
nous avons obtenu les profils de charges [BOUGGRS 12]. L'objectif de cette étude est
d’observer la distribution de charge en fonctionl'deergie d’irradiation et de donner une
continuité d’information par deux techniques de mne®x-situ : LIMM et PEA classique.

Tableau 4-3. Récapitulatif des conditions d’irraiitie €lectronique d’un PTFE 100 pm post-

irradiation pour les mesures LIMM classique

Energie (keV)| 15| 30| 40, 50 60 70 80 90 100

Flux (pAlenf) | 157 | 34 | 54| 50| 50 37| 23 42 43

Comme observé sur la Figure 4-9, sous 15 keV, pousons voir un pic négatif de
charges injectées prés de la surface irradiée. &dmum est détecté a environ 2 um de la
surface. Des charges négatives sont observéesjusguron 1um.
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Figure 4-9 : Profil de charge en configuration LIMdlassique sur un échantillon PTFE d’épaisseur @@ fim

irradié pendant 10 minutes sous 15 keV
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Figure 4-10 : Profil de charge en configuration UM/classique sur un échantillon PTFE d'épaisseur de

100 pum irradié pendant 10 minutes : a) Sous 30 k§Bous 40 keV.

Dans la Figure 4-10, un pic négatif de chargexiggs est détecté a une profondeur de
7 um pour une irradiation sous 30 keV (Figure 4yHale 14,5 um pour I'énergie de 40 keV
de la surface irradiée (Figure 4-10b). La fin do ge charges négatives est respectivement
observée jusqu'a une profondeur de 20 um et 28Mowus observons également un pic

positif de charge localisé proche de la surfa@aiée de I'échantillon.
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Figure 4-11 : Profil de charge en configuration LIM/classique sur un échantillon PTFE d’épaisseur de

100 pum irradié pendant 10 minutes sous 50 keV.

Dans la Figure 4-11, le profil de charge obtenussaikeV, les charges sont injectées
plus profondément dans le volume de I'échantillosm.position du maximum du pic négatif
de charges injectées est située a 21 um. La firpidunégatif de charges injectées est

maintenant observée a une profondeur d’environr88

Pour les énergies d'irradiations plus élevéeschesges négatives sont injectées plus en
profondeur dans le volume. Comme observé dangjlar&i4-12, le maximum du pic négatif

de charges est détecté a 26 um sous 60 keV epd2@our une irradiation sous 70 keV.

Au-dela de I'énergie d'irradiation de 80 keV, auqrnofil de charge n’est détectable. En
effet, le bruit de traitement de données par déaloion trop important dans cette gamme
d’énergie masque le signal. C’est aussi lié aratéi de la performance de la méthode ne

permettant de détecter les charges plus loin danslime [GRIS 12].
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Figure 4-12 : Profil de charge en configuration UM/classique sur un échantillon PTFE d'épaisseur de

La distribution des charges d’espace enregistrédaplalMM classique est maintenant
comparée avec les simulations du logiciel Casioor ela, nous avons calculé la profondeur
de pénétration maximale des électrons dans un glbbarmde PTFE de 100 um d’épaisseur,
métallisé avec une couche d’'or de 30 nm pour desg@s d’irradiation variantes dans la
gamme d’énergie de 15 a 100 keV. Nous pouvonsquerdans la gamme d’énergie de 15 a
70 keV, la position du maximum des pics négatifciagrges est toujours en accord avec les
valeurs de la profondeur de pénétration maximaleut&es par le logiciel Casino. Cela
confirme que la LIMM a une tres bonne résolutiomtibe pour les mesures de charge
d’espace dans cette gamme d’énergie d’irradiati@nposition de la fin du pic négatif est

toujours détectée plus profondément dans I'échantiCeci peut étre expliqué par le fait que
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'effet du champ électrique sur les charges ingst@’'est pas pris en compte dans la

simulation par le logiciel Casino (Figure 4-13).
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Figure 4-13 : Position des charges en fonction’'dedrgie d’irradiation calculée par le logiciel Cam et

enregistrée par les mesures de la LIMM classiqueébhantillons de PTFE irradiés en échelle loganifjue.

Nous comparons maintenant les résultats de mesienus par la LIMM classique
avec ceux obtenus par la méthode PEA classiques (dachapitre 3). Les données pour les
deux techniques de mesure sont présentées damabléau 4-4. Dans la Figure 4-14, la
comparaison sur la profondeur de pénétration daggebk injectées par les deux techniques de
mesures est présentée. La forme de la distribulonharges d’espace obtenue par les deux
systémes est en bon accord pour la gamme d’éndegid0 a 70 keV. Pour les deux
irradiations sous 15 et 30 keV, la distributionath@rges d’espace obtenue par la technique de
mesure PEA classique semble étre plus large paprapux résultats obtenus par la LIMM.
En effet, la résolution spatiale est de I'ordre6dem pour la PEA classique etuin pour la
LIMM. Donc nous pouvons confirmer que la LIMM offtene meilleure résolution pour la
mesure des charges proches de la surface. Poéndeges d’irradiation au-dela de 80 keV,

la technique PEA classique offre une bonne réswmiugn volume, elle permet de détecter les

charges en profondeur de I'échantillon.
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Tableau 4-4. Récapitulatif des données pour dethnigues de mesures : PEA classique et

LIMM classique

Profondeur de pénétration des charges injectéep (um
Energie _ .
(keV) PEA classique LIMM classique
Maximum du pic Fin du pic Maximum du pic  Fin du pic
15 7 20 2 10
30 9,5 21 7 20
40 14,5 28 14,5 28
50 21 48 21 40
60 28 52 26 90
70 39 67 42,5 90
80 41 70 - -
90 58 95 - -
100 12 105 - -
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Figure 4-14 : Position des charges en fonction'dedrgie d’irradiation enregistrée par les mesudssla

LIMM classique et PEA classique des échantillon®dEE irradiés en échelle logarithmique.
3.3. Mesure de la distribution de charges par LIMM in-situ

Nous avons effectué des mesures de la distribdiotharge sous vide des échantillons
irradiés sous des énergies croissantes de 3005, 00 keV par la technique LIMM in-situ.
Elle permet deffectuer les mesures de chargespdtes pendant l'irradiation et/ou la
relaxation des charges pendant quelques heuresvgt®isDans cette mesure, l'irradiation a
été faite progressivement sur un seul échantil®PTFE de 50 um d’épaisseur métallisé sur
les deux faces par une couche d’or de 30 nm d'sgais Les conditions d’irradiations sont

données dans le tableau 4-1. Nous étudions icoltéon de la distribution de charge au

cours du temps d’irradiation.

La Figure 4-15 représente successivement les prafd charges et de champs
électriques obtenus aprés quelques minutes d'atiadi en fin d'irradiation et le suivi de
relaxation pendant cing heures sous vide pour uadiation sous 30 keV. Sur la Figure 4-
15a, nous pouvons observer en début d'irradiatropia négatif de charges injectées prés de
la surface irradiée qui correspondent aux électBihkeV implantés. Le maximum du pic est
détecté a environ 2,5 um de la surface irradiés.dbarges négatives sont détectées dans une
zone irradiée jusqu’a 10 um. Cette valeur est @iiéravec la profondeur de pénétration

maximale calculée par le logiciel Casino. La positidu maximum du pic de charges
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négatives reste inchangée pendant l'irradiationlaAin d’irradiation, 'amplitude du pic
négatif a diminué par rapport a la mesure initiddeur la configuration LIMM, la surface
irradiée est métallisée et est connectée a la mssécoulement des charges localisées pres
de la surface irradiée vers la masse est pos§iel@lus, un petit changement est observé sur
le profil de charge dans la région [6-14] um. linkde que les électrons dans cette région

soient injectés plus profondément dans le volumikédbantillon au cours du temps.
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Figure 4-15 : Mesures LIMM effectuées sur un écitlantde PTFE de 50 um irradié sous 30 keV pen@ént

minutes : a) Evolution du profil de charge ; b) fitan du champ électrique

Pendant I'irradiation, la conductivité induite saagonnement RIC augmente. Combiné
au fort champ électrique négatif qui atteint laewal maximale de 30 kV/mm a la position
9 um (Figure 4-15b), les charges négatives sitdées la région [6-14] um auront alors
tendance a se déplacer vers le volume de I'éclantilu cours du temps. Tandis que, le
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champ électrique est positif dans la zone prochka derface [0-5] um. Il a tendance a faire
déplacer les charges situées entre 0 et 5 umaergface irradiée. Pendant la relaxation, les
charges implantées proche de la surface sont draers la masse. L'amplitude du pic
négatif de charge diminue. Aprés 5 h de relaxaties,charges situées dans le volume de

I'échantillon semblent piégées dans la zone [6¢0#] Il N’y a aucun changement dans cette
région.

Le méme type de profils de charge et de champrigaet est enregistré apres une
irradiation sous 50 keV, pendant 30 minutes (Figitl5). Pendant lirradiation, une petite
quantité de charges est injectée dans le volunggijenviron 15 um. Pendant la relaxation,
les charges localisées prés de la surface irragt@¢ extraites vers la masse. Le méme
comportement du champ électrique influence I'évolutdes charges comme dans le cas
d’irradiation sous 30 keV. Nous voyons le maximumpic négatif de charge implantée qui
diminue de - 640 C/fren fin d'irradiation & - 145 C/fren fin de relaxation.
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Figure 4-16 : Mesures LIMM effectuées sur un écitlantde PTFE de 50 um irradié sous 50 keV pen@ént

minutes : évolution du profil de charge

Apres une irradiation sous 70 keV, I'évolution dwofp de charge est fortement
modifiée (Figure 4-17). Un deuxiéme pic négatif distiecté a la profondeur de 14 um. En fin
d’irradiation, le pic négatif de charge implantéeésde la surface irradiée, a la position de
2,5 um, a été remplacé par un pic positif. Dante aaesure, I'extraction des charges proches

de la surface vers la masse est clairement obsdraéaajeur partie des charges proches de la
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surface est soumise au champ positif établi enged0um et est par conséquent évacuée vers

la masse. Ceci explique I'apparition d’'un pic dargfe positif a la fin d’irradiation. Dans le

volume, lI'amplitude du pic négatif de charge steck@&ugmente pendant lirradiation.

Simultanément, des charges injectées dans le vodamiedéplacées plus profondément a la

position de 24 um. L’amplitude du pic de chargeatiéglans cette région augmente pendant

I'irradiation. Durant la relaxation sous vide pentguelques heures, 'amplitude des pics de

charge négatifs et positifs diminuent.

ffffffff T T T
Direction d'irradiation : :

o AB0 o B e
£ 3005 %frim b e
e
o T e e e e
< s
6 O_t,,, ,,,,,,,,,
% p

- P Y . RN O S SO
@ 150 X
‘0 300 : : :
TRl M Début d'irradiation
e 4508 F@n d'irradiatiqn

*  Fin de relaxation
6004 Y a) - ] N
T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Distance (um)
100

Champ électrique (kV/mm)

75\

50|

251

Direction d'irradiation
e S R

Début d'irradiation
Fin d'irradiation

o
-100 -+ b) R SRR R *__Fin de relaxation
T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

Distance (um)

Figure 4-17 : Mesures LIMM effectuées sur un édiiantde PTFE de 50 pm irradié sous 70 keV pen@ént

minutes : a) Evolution du profil de charge ; b) fistin du champ électrique
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L’évolution de la distribution de charge d’espacupl’échantillon irradié sous 100
keV est présentée dans la Figure 4-18. Le méme adempent du champ électriqgue a été
observé comme dans le cas d'irradiation sous 70 kEgVdebut d’irradiation, nous avons
détecté un pic de charge positif a quelques mici@séle la surface. Le maximum du pic de
charge négatif est situé a 6,5 um et des chargasdstectées jusqu’a 15 um. Enfin de
I'irradiation, la position du maximum du pic nédate charge est déplacée vers le volume de
I’échantillon a 9,5 um et des charges implantégsosrent dans le zone irradiée jusqu’a une
profondeur de 21,5 um.
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Figure 4-18 : Mesures LIMM effectuées sur un écilantde PTFE de 50 um irradié sous 100 keV pengént

minutes : évolution du profil de charge

Comme observé sur la Figure 4-18, nous pouvons gog dans cette mesure,
I'extraction des charges implantées se fait togquar la surface irradiée des le début de
l'irradiation. Ce phénomeéene se produit plus rapidempar rapport a lirradiation sous
70 keV. Celui peut étre influencé par I'énergie fdisceau plus élevée. En effet, si nous
remarquons la profondeur de pénétration maximatedéliectrons dans le matériau calculée
par Casino, a environ 80 um. Dans ce cas, I'édlantést de 50 um irradié sous multiple
énergie, jusqu’a 100 keV. Nous voyons que les @sanjpnt pas traverse I'échantillon. Nous
supposons une barriere de potentiel entre la ziggge des charges négatives dans le volume
et la zone non irradiée qui peut empécher l'infattles charges.
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4. Etude de l'effet cumulatif des irradiations in-situ par

PEA sans contact

Nous avons réalisé des mesures quantitative eitajivad de la distribution de charges
d’espaces pour les échantillons irradiés pour adesgées différentes. Deux échantillons de
PTFE non chargés issus de la méme plague d’épmig86uum, ont été sélectionnés pour
étudier l'effet cumulatif des irradiations. Deuxrieé de mesures ont été effectués sous des
irradiations d’énergies croissantes et deécroissamans la gamme [10-100] keV. Les
échantillons ont été irradiés pendant 30 minutag ghaque énergie. Avec un temps de 90
minutes de relaxation entre deux bombardementsmesires de la distribution de charge
d’espace par PEA sans contact ont été faites amtes chaque irradiation. Le but des deux
séries de mesures était d’étudier I'effet d’irrdidias d’énergie croissante et décroissante sur
la profondeur maximale de pénétration des électrdiévaluer la quantité des électrons
implantés dans I'’échantillon. Les résultats sortlé@ment comparés avec ceux obtenus avec

des irradiations monoénergétiques.

4.1. Distribution des charges d’espaces par l'effet d’'iradiation sous des

énergies croissantes

Nous avons commencé a irradier les échantillons des électrons de 10 keV. Nous
avons augmenté I'énergie par pas de 10 keV jushjipakeV. Nous notons que dans cette
série de mesure, le flux du faisceau d'électronsvasable entre 0,85 et 3,62 nA/gnies

conditions de mesures sont présentées sur le tehiba

Tableau 4-5. Conditions de mesures pour des irtaaia sous énergie croissante

Energie
10 20 30 40 50 60 70 8( 9( 100

[keV]

Flux
, | 0,85] 1,36| 1,83 1,88 2 22 212 204 246 3,62

[nA/lcm?]
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Les profils de charges et de champs électriquesreportés dans la Figure 4-19, apres
30 minutes irradiations sous 10, 20 et 30 keV. Dareas des irradiations sous 10 et 20 keV,
'amplitude du pic négatif de charges injectées raximité de la surface irradiée de
I'échantillon a été divisée par deux. Nous pouveois que la résolution spatiale de la PEA
sans contact qui est de I'ordre de 8 um, n’estspfssante pour distinguer les différents pics
de charges implantées pour ces deux niveaux ésetliieadiation. A la fin de I'irradiation
sous 30 keV, nous voyons un déplacement du pictihéigacharges injectées vers le volume.
La position du maximum du pic négatif est obseraeenviron 10,5 um et les charges

injectées sont observées jusqu’a une profondeB7 gam de la surface.
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Figure 4-19 : PTFE de 220 um irradié successiverpendant 30 minutes sous énergie dans la gammaQJL0-
keV : a) Profil de charge d’espace, b) Profil dentp électrique
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Quand I'énergie augmente, comme observé sur laéip20, la position du maximum
du pic de charge implantée augmente égalementid_eduatif de charge est déplacé plus
profondément dans le volume de I'échantillon. Un pégatif de charges injectées est détecté
a environ 18 pm sous 40 keV, 30 um sous 50 keV ¢t sous 60 keV.
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Figure 4-20 : PTFE de 220 um irradié successiverpentdant 30 minutes sous énergie dans la gamméQ}0-
keV : a) Profil de charge d’espace, b) Profil dentp électrique

Pour les irradiations dans la gamme [70-90] ke¥,deofils de charges d’espace et de
champ électrique sont présentés par la Figure 4 position du maximum du pic négatif de
charges implantées est déplacée vers le volumédadm®htillon avec 'augmentation d’énergie
d’irradiation. L'amplitude des pics principaux déacges injectées augmente en valeur
absolue avec I'énergie d’irradiation et le fluxfdisceau. Les charges implantées dans la zone
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préalablement irradiée (37 um de la surface irgddi€0-60] keV ont disparu. Il semble qu’un
dépiégeage de charges stockées lors des irradigir@cédentes se soit produit. Les charges
sont pousseées dans le volume de I'’échantillon dawae nouvelle irradiation de plus haute
énergie. En effet, 'augmentation du fort champcigigue a lI'abscisse [0-180] um de 20
kV/mm a 90 kV/mm en valeur maximale, combiné avepHénoméne de conductivité induite
par rayonnement dans la zone irradiée, peut exglige phénomene de dépiégéage des

charges dans la zone préalablement irradiée.
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Figure 4-21 : PTFE de 220 um irradié successif @and0 minutes sous énergie dans la gamme [70-80]:k
a) Profil de charge d’espace, b) Profil de chamgcéiique
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Pour la derniére irradiation sous 100 keV, un m@gatif de charges est détecté a une
profondeur de 82,5 um par rapport a la surfacaligea (Figure 4-22). Il correspond aux
électrons de 100 keV. Un deuxiéme pic négatif dergds injectées est localisé prés de la
surface irradiée de 20 um. Un pic positif de chaegé aussi observé a l'interface de
I'échantillon-vide. Cela nous laisse penser a ugnpmene de décharge en surface. La
décharge électrigue a la surface de I'échantillpoar conséquence d’engendrer des charges
positives a la surface. Ce phénomene sera détaillia suite.
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Figure 4-22 : PTFE de 220 um irradié successif @and0 minutes sous 100 keV : a) Profil de charge

d’espace, b) Profil de champ électrique

Nous nous intéressons maintenant a la quantité hdege détectée pour chaque
irradiation, elle est obtenue en intégrant 'aines pics de charges négatifs ou l'aire des pics
dus aux charges induites au niveau de I'électrbdg résultats sont donnés dans le tableau 4-
6. Pour chaque irradiation, nous voyons que la tifgatie charge négative détectée (tableau
4-6) est beaucoup plus faible que la quantité thgerde charges implantées par le faisceau
d’électrons. Dans ce protocole de mesure de chatgspace, le phénoméne permettant
d’expliquer I'écart important (Figure 4-23) enti@ ¢tharge mesurée et la charge théorique

implantée est la saturation des charges inject&es Itechantillon au cours de l'irradiation.

104



Analyse de la distribution de charge d’espace dasdilms PTFE irradiés

Tableau 4-6. Densité de charge implantée dans éétihon pour chaque irradiation

Energie (keV) 10 20 30 40 50 60 70 80 90 10

174

Quantité de charge
théorique -1,18 | -2,55| -3,65| -334 -38 -416 -405 -3,86 34/7-6,76
implantée [uC/ci

174

Quantité de charge

i i ’-0,054 -0,135]| -0,067| -0,068| -0,056| -0,055| -0,041| -0,076]| -0,167| -0,153
détectée (L Clc

I .
i i i i B B B B B .
: : : : Quantité de charge théorique / :
B s o S N e I
) A e 0
s T N S N A T
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Figure 4-23 : Quantité de charge théoriguement enpée et quantité de charge mesurée en fonction de

I'énergie (en valeur absolue)

La position du pic de charge implantée par ce pr&d’irradiation sous des énergies
croissantes dans la gamme de [10-100] keV est c@m@vec les valeurs obtenues pour des
irradiations uniques ainsi qu’avec les valeurs tigg@s obtenues par le logiciel Casino. La

Figure 4-24, représente les courbes en échelleifbgeque.
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Figure 4-24 : Comparaison de la profondeur de péaté&in des charges mesurée pour deux cas : irraofiest
uniques et irradiations sous énergies croissan@sPosition du maximum du pic négatif de chargecda

profondeur de pénétration maximale en Casino ;dgiffon de la fin du pic négatif de charge.

Nous pouvons voir que les résultats obtenus posiirdediations successives avec des
énergies croissantes et des énergies uniques gasigimilaires. La position du maximum
du pic de charge implantée correspond a la proiande pénétration maximale des électrons
calculée par Casino. Par l'effet cumulatif desdrafions dans cette étude, les électrons
accumulés dans la zone de pré-stockage sont dépgégmdussés plus profondément dans le

volume de I’échantillon lors d’'une nouvelle irratiiba.
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4.2. Distribution des charges d’espaces par l'effet d'iradiation sous des

énergies décroissantes

L’échantillon est ici irradié sous des énergiesrdiésantes de [100-10] keV, les
parametres d’irradiations sont présentés sur ledalt-7.

Tableau 4-7. Conditions de mesures pour des irtamiia décroissantes

Energie [keV]

100

90

80

70

60

50 40 3( 20 10

Flux [nA/cnT]

3,03

2,96

6,74

19

2,06

2,2;

Y

2,95 3,4 2,28 5,85

Nous commencons par une irradiation sous 100 k&d/piofils de charge et de champ
électrigue sont présentés dans la Figure 4-25.
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Figure 4-25 : PTFE de 220 um irradié sous énergierdissante dans la gamme [100-80] keV de 30 msnute

pour chaque irradiation : a) Profil de charge d’esge, b) Profil de champ électrique
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Le profil de charge montre deux zones d’accumutati@s électrons sont stockés dans
la premiére zone d’accumulation des charges adisés [100 -160] um et le maximum du
pic négatif de charge est estimé a environ 82 ppuaidda surface irradiée avec son amplitude

de — 34 C/m(pic de charge principal).

Lorsque les électrons incidents pénétrent dan®lieme de I'échantillon, ils généerent
des porteurs secondaires, par dissociation despéleztron-trou dans la zone irradiée, qui
augmentent la conductivité dans cette partie deh#atillon. Pour le PTFE, les ordres de
grandeur de la conductivité intrinseque et de ladoativité induite sous rayonnement sont

0, =107 Q" m™ etog,. =10 Q*.m™ [PERR 07]. Autrement dit, la conductivité dans

la zone irradiée est forte. De plus, le champ étpet négatif dans les premiers 23 um de la
surface, atteint a la valeur maximale de - 12 kV/rda champ incite une partie des charges
incidentes a retourner vers la surface irradiéeptasence des charges négatives dans les
premiers 23 um est possible. Nous avons observ&ltages négatives prés de la surface
irradiée, a faible amplitude, a une profondeur 8qué, dans la zone de l'abscisse [197-
220] um (Figure 4-25a).

Pour la seconde irradiation sous 90 keV, nous gbssrun pic négatif de charge dans
le volume et son maximum est détecté a la mémepdelur de mesure initiale de 82 um. Ce
pic se compose des électrons piégés lors de lagnenradiation de 100 keV et des électrons
de 90 keV. La méme position du maximum du pic dergh négatif est observée lors de la
troisieme irradiation sous 80 keV. Pour les irrdiss sous énergies décroissantes, les
charges négatives dans la premiéere zone d’accuomulat tendance a étre repoussees vers la

surface.

Dans la Figure 4-26, la premiére zone d’accumutatieste inchangée pour des
irradiations sous 70, 60 et 50 keV. Dans la zo8@{170] um et 'amplitude du pic négatif de
charge piégée est égale & — 22 T/Bans la deuxiéme zone d’accumulation des charges
(proche de la surface irradiée), les charges inésnse déplacent progressivement vers la

surface et le pic augmente en amplitude.
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Figure 4-26 : PTFE de 220 um irradié sous énergierdissante avec le temps de 30 minutes pour chaque

irradiation, dans la gamme [70-50] keV : a) Prafié charge d’espace, b) Profil de champ électrique

Pour des irradiations décroissantes de [40-10] {egure 4-27), aucun changement
n’est observé pour la premiére zone d’accumulatems la région [100-160] um. Néanmoins,
nous pouvons remarquer que 'amplitude du pic riéggale & — 19 C/fhdiminue un petit
peu par rapport a celle reporté dans la Figure.4:a6deuxiéme zone d’accumulation des
charges négatives est trouvée a la profondeur garBdle la surface irradiée. L'amplitude du
pic de charges négatif augmente pour une décraissdm I'énergie d’irradiation de 40 a 30
keV. Ceci est di a l'augmentation du flux du fasceal’électrons irradiés. Un pic positif
apparait a une profondeur de 42 um, en fin deatliation sous 30 keV. Ce pic a gardé la

méme position jusqu’a la fin d’irradiation sousKe)/.
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Figure 4-27 : Evolution des profils de charge etathamp électrique sur un échantillon PTFE de 220ipadié
successif pendant 30 minutes sous : a) 40 et 30 kY0 et 10 keV

Nous observons un pic de charge positif a l'intfachantillon-vide et un pic de

charge négatif prés de la surface irradiée a em@um, pour une irradiation sous 20 keV.

Il est possible de prévoir que les charges positevda surface dans ce cas sont liees au

phénomeéne de décharge électrostatique. Ceci seadlédé la suite. Apres la derniéere

irradiation sous 10 keV, il semble que toutes learges implantées dans la deuxieme zone

aient disparues. Les charges positives engendegasgdiation sous 20 keV, a l'interface de

I'échantillon, sont alors compensées avec les rélest provenant lors d’'une nouvelle

irradiation sous 10 keV.
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Nous avons calculé la quantité de charge déteaée ghaque irradiation dans cette

étude, elle est donnée dans le tableau 4-8. Icsi aws effet de saturation de charges

implantées dans I'échantillon est observé. Powailler en-dessous du seuil de saturation, les

irradiations avec un temps plus court ou des flugledtrons plus faible seront

nécessairement.

Tableau 4-8. Densité de charge implantée dans &éétihon pour chaque irradiation

Energie (keV) 100 90 80 70 60 50 4Q 30 20 1
Quantité de charge
théorique implantée| -5,55| 5,30 | -537, -351 -387Y -444 481 -6,35 -4{2321
(LClenf)
Quantité de charge
-0,1 | -0,06| -0,134-0,158]| -0,161| -0,165| -0,25 | -0,27| -0,15 -0,131

détectée (LC/ch

™D

5. Phénomene de la décharge électrostatique in-situ

5.1. Effet du temps d’irradiation sur le phénomeéene de déharge

électrostatique

Dans les parties précédentes nous avons effecauéndsures de charge d’espace sur

des échantillons irradiés pendant 30 minutes. Nausns observé un phénomeéene de

saturation pour l'implantation des charges. Dartsegeartie, nous allons étudier I'effet du

temps d’irradiation sur les profils de charges plae® pour une énergie d’irradiation et un

flux du faisceau fixé. Nous nous intéressons i&wolution des charges injectées prés de la

surface irradiée correspondant a une énergie d&\80Un échantillon de PTFE de 200 um

d’épaisseur est utilisé.
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L’irradiation est effectuée pendant 2 minutes puig mesure de profil de densité de
charges d’espace par PEA in-situ est réalisée.draipn est répétée 18 fois. La durée totale
d'irradiation est de 36 minutes. Le flux du faiscediélectrons est fixé a 1 nA/émpour
toutes les irradiations. L'intégration de la deéagie charge mesurée permet de remonter au
profil de champ électrique. En intégrant le prdiil champ électrique, nous pouvons trouver
le profil de potentiel pour chaque mesure.

En fonction de l'instant de la mesure, nous avdrseové trois types de distribution de
densité de charge d’espace. Dans la Figure 4-28arofil de charge attendu comprend un

seul pic négatif de charges injectées prés defacguirradiée.
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Figure 4-28 : Echantillon de PTFE de 200 um d’épais irradié sous 30 keV aprés une période d’iradioin

variée [2-6] minutes : a) Profil de charge, b) Pitafe potentiel
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Comme interprété dans le paragraphe 3.1.2, darmsagele pic négatif de charges
injectées présente une amplitude double & caubeffd® de réflexion de I'onde acoustique a
I'interface entre I'échantillon et le vide. L'amplde du pic négatif de charges implantées
augmente linéairement au cours du temps de 2 anbitesi sans montrer le signe de
saturation. Le profil de potentiel de surface augimetgalement au cours de cette période
d’irradiation (Figure 4-28b). Les mémes observaiont aussi été trouvées pour les périodes
d’irradiation progressive [18-26] et [28-32] minsite

Nous avons observé un second type de profil degebafFigure 4-29) pour le temps
d’irradiation de 8, 28 et 36 minutes. Un pic pdgi# charges est détecté a la surface irradiée.
Un pic négatif de charges injectées est localigeh®m de la surface irradiée. Nous avons
observé un deuxieme pic négatif en dehors de li@dluan. Ce dernier est di a la réflexion de
'onde acoustique a linterface entre I'échantillen le vide. Ces profils de charge sont
expliqués par un phénomene de décharge élect@naee a la vidéo enregistrée, nous avons
observé une décharge lumineuse trés bréve ded’afdne seconde (Figure 4-30) a la fin de
I'irradiation. On suppose une extraction des charggctées proches de la surface irradiée de
I’échantillon vers le vide. Le phénomene de déahadigctrique génere par conséquent des

charges positives a I'interface entre I'échantilérie vide.
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Figure 4-29 : Profil de charge obtenu aprés [8-28} 8ninutes d'irradiation pour un échantillon de PEFle

200 um d'épaisseur irradié sous 30 keV
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Echantillon : pendant l'irradiation

Phase de charge de Phase de décharge ala
I'échantillon surface de I'échantillon

Figure 4-30 : Eclair lors d’un claquage électrigea surface du PTFE & mesurer pendant l'irradiatsmus
30 keV

Nous avons observe le troisieme type de distributi® la densité de charges entre 10 et
12 minutes (Figure 4-31) ou 14 et 16 minutes (FBgdh32). L'amplitude du pic négatif de
charges implantées décroit entre ces deux intesvdllrradiation.
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Figure 4-31 : Profil de charge obtenu apres [10-18jnutes d’irradiation pour un échantillon de PTEE 200

pm d’épaisseur irradié sous 30 keV.
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Figure 4-32 : Profil de charge obtenu apres [14-16inutes d’irradiation pour un échantillon de PTEE 200

pum d’épaisseur irradié sous 30 keV.

Pour ces irradiations, la décroissance de I'amgbitdu pic négatif observée est aussi
liée au phénomene de décharge électrique. En &dfetaquage électrique a eu lieu pendant
les deux intervalles d’irradiation, des chargesitp@s apparaissent en surface puis sont
compensees par les électrons qui continuent angtieées. Le pic négatif recommence alors
a se construire lentement.
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Pour comprendre le phénoméne responsable de lt#oldu profil de charge d’espace
obtenu, nous nous intéressons a I'évolution duntigieen surface irradiée en fonction du

temps d'irradiation (Figure 4-33).

Potentiel de surface (kV)

— T
101214161820222426283032 343638
Temps d'irradiation (min)

|i||
02468

Figure 4-33 : Valeur du potentiel en surface apthaque période d’irradiation pour un échantillon B&FE de

200 pm d'épaisseur irradié sous 30 keV.

A partir de cette figure, nous pouvons voir un lemre I'évolution du potentiel en
surface et I'évolution du profil de densité de gepbtenu au cours du temps d’irradiation.
Une évolution linéaire décroissante du potentiefespond a I'évolution du profil de charge
observé pour le premier type de profil de chargesiGa phase de charge de I'échantillon. Le
potentiel en surface décroit au cours du tempsjnata une valeur importante ceci peut
engendrer une décharge électrigue. Nous avonswgbgarseuil de potentiel a — 11 kV apres
6 minutes. L’irradiation est prolongée jusqu’au Biates, le claquage provoque une chute du
potentiel a — 2 kV. Dans cette mesure, le phénondenka chute et I'évolution linéaire de
potentiel en surface se produit régulierement auwrscau temps d’irradiation. Alors, les
processus de charge et de décharge électrigueéguiterement reproduits. Les décharges
peuvent se produire vers le vide, vers I'électrddenesure du systeme PEA ou vers le porte-

échantillon relié a la masse.
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5.2. ldentification du mécanisme de décharge électrostajue

Nous nous intéressons a déterminer le mécanismestuesponsable de la décharge au
cours de l'irradiation. Pour faire cela, un petihngement a été réalisé sur la configuration de
I'électrode de détection de la cellule PEA. Nousrevlaissé un espace plus grand entre
I’échantillon et le support de la porte d’échantillqui est connecté a la masse du systeme
(Figure 4-34). Un gap de vide de 1 mm a été obtasactrode supérieure est toujours laissée

flottante a 2 mm au-dessus de la surface de |'éitlhoan

Générateur
d’impulsion
Electrode d’excitation sans @
contact |
. - I
Echantillon | 1 Moteur
I Gap de vide : 2 mm
» Oscilloscope

Absorbeur Amplificateur

Figure 4-34 : Modification du systeme PEA sans achimplanté dans I'enceinte Matspace avec un espacl

mm entre I'échantillon et le support connecté inkasse

Un échantillon de PTFE de 225 um d’épaisseur aregdié sous 30 keV, avec flux
d’électrons de 1,5 nA/ct Le temps d'irradiation est de 30 secondes posirpiemiéres
irradiations, et puis d’'une minute pour les demseirradiations. De fagcon générale, la
distribution de charges d'espace obtenue est similavec les résultats précédents. Les
processus de charge et de décharge sont aussv@hsg@figure 4-35a et 4-35b). Dans ces
mesures, apres 2 minutes d’irradiation, nous awtservé le premier claguage. Le pic de
charges positives est apparu a la surface irrafliéas ce cas, le flux d’électrons est plus
important par rapport aux irradiations précédentegui explique que la décharge électrique

se soit produite plus t6t.
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Figure 4-35 : Profil de charge obtenu aprés desquags d'irradiation successives pour un échantiltenPTFE
de 200 um d'épaisseur irradié sous 30 keV : a) Pssas de charge, b et ¢) Périodes d’apparitionade |

décharge électrique.
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Comme observé dans la Figure 4-35, dans cette mdsusqu’un claquage se produit
en fin de lirradiation, nous avons observé un pigsitif de charges a la surface de
I’échantillon pour deux périodes d'irradiations 2et 4 minutes. Le claquage a été observé
pendant [l'irradiation pour 7,5 et 12,5 minutes. lobsrges positives dues a I'extraction de
charges dans ce cas sont recombinées par des hajggiées. Donc, le profil de charge
présente un seul pic aprées 7,5 minutes ou deuwnpgatifs apres 12,5 minutes.

L’évolution du potentiel en surface irradiée sordgentés dans la Figure 4-36.

Potentiel de surface (kV)

— T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
Temps d'irradiation (min)

Figure 4-36 : Potentiel en surface pour chaquedigtion d'un PTFE de 225 pm irradié sous 30 keV

Nous avons pu mettre observer quatre périodesatgemvec une évolution linéaire du
potentiel en surface. Entre ces périodes de chigelécharges électriques ont été observées

avec une chute du potentiel de surface.

Le premier claquage a été observé lorsque le pelel surface atteint, aprés 1 minute
et 30 secondes d'irradiation, — 20,5 kV. Ce po&tndiamorcage d'un claquage est plus
important que celui trouvé pour la configurationtiale du PEA lors du premier claquage
observé dans la Figure 4-33 (-11 kV).
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En comparant avec la configuration initiale de medREA, nous n’observons que les
quatre valeurs du potentiel d’amorcage en surfaadiée avant de la décharge électrique sont
plus importantes (Tableau 4-9). Lorsque la distaamtiee la surface irradiée et la plaque de
support est augmentée, le potentiel en surfacentast également augmenté. Dans ces
mesures, nous pouvons confirmer que le claquageoskiit entre la surface de I'échantillon

et la masse du support.

Tableau 4-9. Résumé des claquages pour la contigaranitiale et configuration modifiée et

les valeurs du potentiel de surface d’amorcage dlaguage

Claguage Configuration initiale Configuration modifiée
Premier -11 -20,5
Potentiel Deuxieme -11 -20,7
d'amorgage (kV) Troisiéme -11,4 -23
Quatrieme -16 -27

Durant lirradiation, pour éviter ce phénomene daehthrge électrique, nous devrons
protéger les bords de I'échantillon par un masdékectriqgue. Nous pouvons aussi utiliser un
diélectrique isolant pour réaliser une barrieresidnye au contournement ou augmenter la

distance entre la surface de I'échantillon et [gsut métallique.

6. Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons estimé la distributemélectrons dans un échantillon de
PTFE étudié en réalisant la simulation des trajeetales électrons par le logiciel Casino. A
partir de cette simulation, la profondeur de pé&iti&n maximale des électrons dans un PTFE
de 200 um d’épaisseur et la position du pic degehdinéorique ont été calculées pour les

irradiations monoénergies différentes dans la gaaend0-100] keV.
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Expérimentalement, nous avons dans un premier teoippsnu la distribution de
charges injectées dans un échantillon en fonctienclilaque énergie d’irradiation. Pour
différentes configurations de mesure, nous avonsire continuité d’informations sur la
répartition de la charge. Nous avons observé uhéreace entre les mesures obtenues par la
technique PEA classique et par le logiciel Casimalela d’'une énergie de 50 keV. A faible
énergie, [10-30] keV, nous avons observé un doablamplitude du pic négatif de charge.
Cela est lié a la réflexion de I'onde acoustiquiengerface entre I'échantillon et le vide ce qui
provoque un doublement pic de charge injectée. lunige de la résolution spatiale de la
technique PEA sans contact ne permet pas de distilgs pics de charges injectées proches

de la surface irradiée.

Des mesures par la technique LIMM classique apporéeinformation complémentaire
sur la distribution de charges. Cette techniqueeeston accord avec les mesures PEA
classique, elle a montré une bonne résolutionapatour détecter les charges dans la gamme
d’énergie allant de 15 & 70 keV. La méthode PEAeoffne bonne résolution quand les
charges sont implantées dans le volume, sousatradiau-dela de 80 keV. Les mesures des
charges par la technique LIMM in-situ ont été s pendant l'irradiation et la relaxation
apres quelques heures sous vide. Nous avons obgeevé&xtraction de charges injectées
proches de la surface irradiée vers la masse as doauemps d’irradiation.

Dans un second temps, I'étude de l'influence deadiations sous des énergies
différentes pour un échantillon de PTFE irradié parfaisceau d’électrons ont été réalisées.
Les résultats permettent donc une compréhensidiefflet d’irradiations multiples avec des
énergies croissantes et des énergies décroissaArpestir de cette étude, nous avons observé
une saturation des charges injectées lors d’'uadiation pendant un temps de 30 minutes. Il
est nécessaire d’effectuer les irradiations aveccomrant du faisceau fixé et un temps
d’irradiation plus court. La derniére partie a éwncentrée a I'évolution de la densité de
charges d’espace en fonction du temps d'irradighour une énergie de 30 keV. A partir de
cette évolution, les valeurs de potentiel de serfant été calculées et un phénoméne de
décharge électrique se produisant au cours dadiation en surface irradiée vers la masse du
systeme la plus proche a été observé. Deux praeelesaharge et de décharge électrique au
cours de lirradiation ont lieux. Nous avons miséxidence que ces décharges se produisent
en surface vers le porte-échantillon. Pour évitertype de décharges, il est nécessaire

d’augmenter la distance entre la surface de I'étl@net le support connecté a la masse.
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L'objectif de ce travail, concernait I'étude de dharge des matériaux diélectriques
utilisés comme revétement thermique et/ou isolaélsctriques dans les systemes
d’électronique embarquée d’'un satellite sous ltefie bombardement du faisceau d’électrons.
Depuis sa mise en place dans notre laboratoirdisfgsitif Matspace permet de reproduire
les conditions spatiales d'irradiation électroniglant le flux et I'énergie sont maitrisés.
L'enceinte Matspace est constituée d'un caissos eiie, d'un canon a électrons et d'un
ensemble des dispositifs de caractérisation épmricomme les systemes de mesure de
charge d'espace PEA sans contact et LIMM. Cela peuset d'observer avec précision la
distribution spatiale des charges injectées enmelpar le faisceau d'électrons.

Le premier objectif de cette thése était d'utilisérd’analyser le traitement de signal
utilisé pour un systeme de mesure PEA classique.ddialyse approfondie de la technique de

déconvolution basée sur la fonction de transfedyditeme de mesure a été réalisée.

De fagon générale, le filtre passe-bas de typesigu®st utilisé dans le traitement de
signal pour éliminer 'ensemble des bruits indwuies fréquences supérieures a la fréquence
de coupure de ce filtre apres la division spectige signaux. Un des parameétres important,
apparu dans notre analyse, est le choix de la érémpide coupure du filtre gaussien. Cette
étude a été montrée un lien entre la fréquenceodpure du filtre gaussien, le facteur de
résolution et I'étalement de la charge. Il appanaithoix optimal pour le facteur de résolution
pour chaque cellule de mesure qui correspond dragaence de coupure du filtre gaussien.
Ce choix est basé sur la convergence entre leutadterésolution et I'étalement de la charge
capacitive au niveau de I'électrode lors de I'étdpda calibration. Ce choix est ensuite validé
par des mesures experimentales qui montrent sooriamnze pour I'analyse et l'interprétation
lorsque la charge est localisée pres de la surfaeite analyse nous améne a faire un choix de

facteur de résolution différent en fonction dedfiude de mesure sélectionnée.

Un des objectifs complémentaires était de contrildua simulation de l'interaction des
électrons avec le matériau étudié, basé sur |leilgCASINO. Les calculs des trajectoires

des électrons dans le matériau diélectrique noumgigent de renseigner la distribution

122



normalisée des électrons en fonction de I'énergimbiardée. La profondeur de pénétration
maximale des électrons dans un échantillon eshéstpour des énergies de 10 & 100 keV.

Pour les échantillons caractérisés sur le bancEkle d¢bassique, il est observé que les
profondeurs de pénétration de la charge en fonal®ri’énergie sont conformes a celles
observées par les mesures LIMM, et simulée a I'didéogiciel CASINO. Il est également
mis en évidence la complémentarité entre les tegcesi PEA et LIMM. Effet, il est
préférable d'utiliser la méthode PEA si les chagye¥ localisées en profondeur et la méthode
LIMM pour les charges localisées en surface. En BRAs contact, in-situ, la détection des
charges proches de la surface est améliorée earal plus de charges images au niveau de la

surface irradiées.

Une partie importante du travail a été consacrdarmalyse des profils de charge
enregistrés par le systeme PEA in-situ. Ce sysfemaet d’effectuer des mesures de charges
injectées dans des échantillons irradiés entre deénkodes d'irradiation et de suivre
I’évolution de charges sous I'effet cumulatif demdiations. Cette étude nous a permis d’'une
part de remonter la profondeur des charges injectiéas le volume de I'échantillon en
fonction des irradiations monoénergétiques dont reessiltats sont en accord avec ceux
obtenus par les mesures PEA classique, ainsi lesl€gar le logiciel CASINO, et d’autre
part d’en connaitre la limite de la résolution sdatdu systeme de mesure lorsque les charges

sont localisées proches de la face irradiée.

Par la suite, des irradiations successives sonlisééa soit avec des énergies
d'irradiation croissante (10 keV — 100 keV) soitméssantes (100 keV-10 keV). Il apparait
une influence de I'historique de l'irradiation. satirradiation a énergie croissante, on détecte
un profil de charge qui ne dépend que de la derné&mergie d'irradiation. Pour des
irradiations a énergie décroissante, on observeinfheence prépondérante de la premiere

irradiation.

Ce travail souléve un certain nombre de pointsv@&ld@per dans un futur proche. Nous
avons vu gu’au niveau de la PEA sans contactt inédressant d’effectuer non seulement les
mesures in-situ de charges sur des echantillomgdiés entre deux périodes d’irradiation, mais
il faudrait également des mesures pendant [l'irtaxhia Pour cela, il faudrait concevoir une

électrode d’excitation PEA permettant I'applicatidimpulsions de tension a travers un gap
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de vide mais sans arrét de l'irradiation pendanmksure. Combiné a ['utilisation d'un
oscilloscope avec des fréquences d’acquisition mpsde et d'un générateur d’impulsions
pour la frequence de répétition plus élevée, nousrpns remonter I'évolution des profils de

charges avec précision pendant l'irradiation.
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