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Introduction générale

La tendance actuelle pour 'optimisation des pentamces des piéces en service, est de revétir
une partie des composants de ces derniéres paredifé revétements. Ceci est devenu de plus
en plus répandu dans la majorité des domainesidtést Nous pouvons citer quelques
exemples de revétements fonctionnels :

- ajout de barriéres thermiques sur les différentapmsants de la structure interne de
moteurs d’avions [1],

- utilisation de dépbts d’hydroxyapatite dans le domamédical sur les implants
meétalliques pour leurs avantages in-vivo [2],

- dans le domaine tribologique, un certain nombrdéjets sont utilisés pour leur forte
dureté, leur haute résistance a l'usure et lebtdaioefficient de frottement [3-5].

Le processus d'élaboration des dépéts est paréosnapagné par l'introduction d’un certain
niveau de contraintes. Un nombre important de travmet en évidence l'effet de ces
contraintes résiduelles sur ces propriétés deifmmdDn peut citer entre autres :

- les propriétés optiques des dépots de>T8X¥] ou celles de ZnO [8],

- les propriétés mécaniques, telles que la ténatcitedureté de TiN [9],

- les propriétés de dépots de molybdéne [10,11]etlescde dépdts de zircone stabilisé
par yttrium [12,13] (corrélations entre propriétdastiques, contraintes résiduelles et
parametres d'élaboration).

De fagcon générale, la génération de contraintegiamude dépots résulte principalement de deux
contributions. Les contraintes thermiques appagaissggénéralement aprés une phase
d’élaboration opérée en température, au coursfchidissement de I'ensemble substrat/dépot.
Elles résultent principalement de la différenceetds coefficients de dilatation thermique des
deux matériaux et de I'écart de température lorgefoidissement [14]. Les contraintes
intrinseques se développent progressivement as caula croissance des films et résultent de
plusieurs effets (désaccord paramétrique entiiémeet le substrat, parametres d’élaboration et
techniques de dépét...).

En raison de l'influence de ces contraintes sumplepriétés fonctionnelles, ainsi que sur la
durée de vie des piéces en service, la mise errsadet la détermination de leurs niveaux
apparaissent primordiales. Depuis plusieurs déesnlda communauté scientifique ne cesse de
développer différentes méthodes pour remonter aeani de ces contraintes. On peut citer
parmi les plus connues, la méthode de Stoney [d f]ffraction aux rayons X [16] et neutrons,
les méthodes ultrasonores [17] et du trou incréaigm8]. Ces techniques sont évidemment
complémentaires. Nous pouvons les classer suieans kcaractéristiques (Tableau 1) et leurs
avantages et limites (Tableau 2).



Techniques | Type de | Pénétration | Résolution | Gradient de | Incertitude
matériau Spatiale contrainte
Diffraction Cristallins | <50um (Al)l 1 mm en| Oui avec| £10 %
aux rayons <5 um (Ti) | surface. enlévement
X 20 pm en de couche
profondeur
Synchrotron | Cristallins | 100 mn 1mm Oui
(Al)
40 mm (Fe)
Neutron Cristallins | 300 mmn 500 um Oui
(Al)
50 mm (Fe)
Stoney Tous Moyenne en +10 % [19]
volume
EBSD Cristallins | Quelques | 20-30 nm Cartographie
dizaines de de contrainte
nm surfacique
Trou Tous ~1,2 *150 um en oui
incrémental diametre dy profondeur
trou
Ultrasons | Cristallins 10 mm Entre 1 et 10 +10 %
mm

Tableau 1: Caractéristiques des différentes techniques demination de contraintef20].

Toutes ces méthodes font appel a la lecture d'anation de déformation et demandent la
connaissance préalable des propriétés élastiguesmdéeriaux. Ne serait-il pas possible
d’utiliser une technique de caractérisation deab&tité (ce qui est le cas de la méthode
ultrasonore) qui serait sensible a la présencedgaintes internes ?

Au sein de I'Institut Pprime, une technique nontdesive de caractérisation d’élasticité a été
développée depuis quelques années, basée surulaendesfréquences de résonance selon la
norme ASTM (E-1876-00) [21]. Elle permet d’étudi&iasticité des matériaux massis
(multi) revétus [22]. Il a été remarqué que, dansds des matériaux massifs, la méthode est
sensible a la présence de contraintes internesidjarité des procédés de mise en forme des
matériaux, tels que I'emboutissage, le laminagé&ngeage ou le frittage des poudres, génere
un certain niveau de contraintes résiduelles spraeuit fini. Comme pour les revétements,
celles-ci ont un réle important sur le comportemerécanique et doivent également étre
évaluées. Cette dépendance en contrainte a éteemiadence lors de I'étude des propriétés
élastiques d’échantillons avant et aprés recuitsdéiensionnement. A titre d’exemple,
I'évolution du module d’Young de tbles d’aciers lages a un taux de 70% (Figure 1-a), de
poly-cristaux de phase MAX élaborés par frittagesiatique (Figure 1-b), est présentée en
fonction de la température. Il est observé quamgdage thermique, le module dYoung
présente une différence avant et aprés recuittani@érature ambiante. Cette évolution du
module d’Young est attribuée au relachement desaates internes de fabrication [23]. Il a
ete vérifié que ces observations ne sont pasdiéase évolution structurale. Dans le cas de la
phase MAX, des travaux ont montré que le matéeaterélastique jusqu’a 900°C [24]. Quant
aux Phynox, matériau a trés haut limite d’élasijaiine évolution structurale n’intervient qu’a
partir de 600°C (précipitation).



Technique

Avantages

Limites

DRX

-Possibilité d'accéder a ur
valeur de contrainte relative a u
phase donnée ou un faib
volume de matiere.

eSensible a la texture du matériau
nut que le matériau ne soit p
lgexturé.
- Difficulté de I'obtention d’une
contrainte macroscopique dans le
cas d’'un matériau multi-phases.
-Sensible a la taille des grains (> 3

pum).

as

00

Diffraction aux
rayons
synchrotrons

-Analyse rapide (acquisition d’'un-Sensible a la taille des grains.

pic en quelques secondes).

Diffraction aux
rayons
neutronigues

-Etude sur des composants rée
volumineux.
-Insensible a la taille des grains
-Contrainte tridimensionnelle.
-Etude de I'évolution des
contraintes en condition de
service par des essais in situ.

IsAnalyse longue (acquisition d'u
pic en 1/2-1h).
5.-S0on cout est trés élevé.

EBSD

-Détermination de contrainte
locale relative a une phase ou
un grain.

-Possibilité de suivi de

I’évolution de contrainte relative

in-situ.

-Une mesure de contrainte relati
aet non absolue.

Méthode
ultrasonore

-Méthode non destructive.
-L’onde longitudinale

subsurfacique n’est pas sensiblelastique.

alatexture et a la
microstructure.

-Nécessite
constantes de calibration acous

Méthode de la
courbure

- Contrainte plane, moyenne da
le dépbt.

ngdPossible uniquement d
substrats minces.
-Evaluation de contraintes au sé¢

d’'un dépot sur un wafer.

sur

méthode des éléments finis al

niveau de chaque pas de percage.

ve

la détermination des

to-

-Possibilité d’avoir un gradient-Contrainte biaxiale dans le plan gde
de contrainte suivant I'épaisseuna surface.
Méthode du trou -Nécessite la calibration des
incrémental coefficients d'étalonnage par

S

-Méthode destructive.

Tableau 2: Avantages et limites des différentes techniquetétirmination de contraintes

Un formalisme analytique a alors été mis en plager ppouvoir déterminer le niveau de
contraintes a partir de la variation de la fréqeemesurée expérimentalement. Il est décrit plus
en détail en Annexe 1.
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Figure 1: Evolution des propriétés élastiques apparentespaation de la température, avant et aprés
un recuit de détensionnemef3].

Des études similaires ont été entreprises plusmémat sur des substrats revétus, en particulier
sur des oxydes de nickel développés par oxydatioauée température sur substrat de nickel
[25]. La Figure 2 présente I'évolution des modw&soung d’oxydes de nickel en fonction de
la température entre 400 et 600 °C, pour deux gpais d’oxydes difféerentes selon deux
configurations (monocouche et sandwich). Nous veyqre ces valeurs apparentes de modules
différent suivant le type de confinement. Nous pms/raisonnablement penser que cette
variation provient de la présence de contraintéiatloration. La difficulté, contrairement aux
massifs, est que nous n'avons pas de référenceupcétat libre de contrainte.

230 T T T

e
Ni oxidized at 1100°C
24 1%29%um NiO
220 7 "1 singke NiO caating N’\*\x

T —e
-

Module d'Young =

: ) 1x16umNiOC &
de NiO (GPa) 210 - _o £
* . $
O 2X29um NIiO
5 "‘-—7-1..__71 1 double NiO coating A
T . ___ﬁjﬂ‘“‘*—&___i_n \
e T:h_:e:j_:‘ﬁﬁ_g’:“;ﬁmmo v
g wjf:’ﬂ_f:-_{l
-
1% | 1 1
400 450 500 550 600

Température (°C)

Figure 2: Effet du confinement et de I'épaisseur du revétemera variation du module d'Young apparent
de I'oxyde de nickgP5].

Dans ce contexte, le but de cette thése est deeneetiplace une nouvelle approche permettant
de remonter au niveau de contraintes internesiaules dépéts. La démarche scientifique mise
en ceuvre est illustrée en Figure 3, consistantoen\tolets paralleles :

- Un premier volet concerne I'élaboration de dépdts enesure de leurs contraintes par

des méthodes usuelles (DRX et Stoney), ainsi queekure de fréquences de résonance
d’échantillons avant et aprées la réalisation dedégsts,
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- Un volet numérique, afin de déterminer la distiitmitde contraintes en épaisseur et
évaluer son effet sur la fréequence de résonancemposite contraint,

- Un volet analytique, lié au raffinement du formales analytique vibratoire par
limplantation des résultats des simulations nuqéss,

- Finalement, une étape de validation par comparaissrvaleurs de contraintes obtenues
par la méthode dynamique résonante, avec cellesnod$ par d’autres méthodes
expérimentales de mesure.

Deémarche scientifique

Expérimentale Numérique Analytique
. Réalisation des dépots . Détermination du profil . Intégrer le profil des
des contraintes par M EF  contraintes dans le
en statique formalisme vibratoire
. Mesure des contraintes des . Détermination des =2 Optimisation des
dépbts par DRX/calibration  fréquences de résonance formalismes vibratoire
par MLE.F en dynamique Massif revétu (1 et 2 cotés)
. Mesure/|des fréquences par

DRM
Validation

Mesure des contraintes par
DRM

Figure 3: Représentation schématique de la démarche scigrifi

Ce mémoire est divisé en trois chapitres.

- Le premier chapitre présente les différents moydaiisés au cours de cette these :
élaboration et caractérisation des dépbts (DRXtehey), utilisation de la méthode
dynamique résonante (DRM) et les conditions de siomulations numériques sous
Abaqus,

- Le deuxieme chapitre se focalisera sur cet aspgwérique: introduction des contraintes
internes et leurs influences sur la dynamique i,

- Le troisieme chapitresera consacré a la confrontation expérimentaleodudisme
vibratoire proposé (numérique/analytique), afirdééerminer les niveaux de contraintes
de dépbts réels. Une discussion finale sera ensugposée : validation de la méthode et
ouverture vers de nouvelles approches expérimentbétude du couplage contraintes
internes/propriétés physiques.

En annexes seront présentées les approches anedytuipratoires développées au sein de
I'Institut.
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Chapitre 1 : Technigues expérimentales
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Chapitre 1 : Technigues expérimentales

1) Méthode Dynamique résonante (DRM)
Le principe de la technique est basé sur la détedale la frequence de résonance d'un
échantillon de forme simple. La Figure 4 schémaéseincipe avec la technique IET (Impulse

Excitation Technique). La technique développéeahoratoire s’appuie sur le méme principe,
mais avec un systéme d’excitation-détection mielapte aux études en température.

Marteau dimpact Microphone

.—_-S,Captcm de force
Echantillon
C " - |
i ~«— Appuis élastiques —s- i

- Amplificateurs -
Signal Signal
d'excitation de réponse;

Analyseur FFT bicanal

Figure 4 : Principe de la mesure de la fréquence de résonf2tje

1-1) Montage expérimental

L’échantillon est placé sur une téte de mesureufEid). Il est maintenu élastiqguement a
I'horizontale entre des fils d’acier situés aux wisenaturels de vibration et est excité par une
électrode. Une capacité est ainsi créée entrecttélde et I'échantillon. La détection de la
fréequence de résonance est assurée égalementget@me électrostatique capacitif. Un pont
de mesure et un analyseur de réseau permettenivile & pic de résonance en continu. Cette
meéthode présente I'avantage d’éviter tout contatred échantillon et le systeme de mesure.
Par ailleurs, les niveaux de déformation génénésdes essais sont tres faibles (de I'ordre de
10° a la résonance), ce qui engendre des niveauxrdetdes appliquées trés faibles sur les
échantillons, autour de 0,1 MPa, (selon la rigiditématériau étudié pour des fréquences de
'ordre de quelques kHz). Les mesures peuventgiteetuées sur une gamme de température
allant de -50°C a 1200°C. Les mesures a haute tatopé sont effectuées sous vide secondaire
(103 Pa) pour éviter les phénoménes d’oxydation. Laifeig présente la vue d’ensemble du
montage expérimental.
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Echantillon

Fils de maintien
situés aux neeuds
de vibration
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Partie mobile

Systéme

¢lectrostatique Cannes (alumine)

Partie fixe
‘ o Croix ot est

raccordé le systéme
de pompage a vide

1} [

f, v /ﬂ"l g 3

Figure 6. Systeme de mesure.
1-2) Formalisme analytique

La résolution de I'équation de Navier (régime statiaire d'une onde élastique se propageant
dans un milieu homogene, en I'absence de forcehlene) permet d’établir une relation entre
la fréquence de résonance du matériau, sa masseniqoke et ses propriétés élastiques. Le
mode de déformation en flexion, associé a une gémechantillon de type poutre, conduit
a un formalisme permettant de déterminer le modiMeung longitudinalE’ du matériau [27] :

4

E =094645Cp f;° B

Y]
avec :

fs', la fréquence de résonance mesurée.

p, la masse volumique de I'échantillon.

[, la longueur de I'échantillon.

h, 'épaisseur de I'échantillon.

C, un facteur de correction.
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Le facteur de correctiofC" est tres proche de 1. Il dépend des dimensiotiéadentillonh et

du coefficient de Poisson Il tient compte du faible cisaillement existaand le cas de poutres
peu épaisses [28,29].

La technique DRM permet non seulement de caraetéries propriétés élastiques
macroscopiques des matériaux massifs, mais aukss ces matériaux revétus lorsque le
revétement est homogéne et régulier. Il est alossiple de déterminer les modules d’élasticité
du revétement, difficilement accessible par d’atreyens classiquement utilisés. Pour cela,
il est nécessaire de réaliser une mesure diff@éntde fréquence (deux protocoles sont
présentés dans ’Annexe 2).

La présence du revétement introduit un decalageequencedf = f, o, — fs* ) par rapport a

la fréquence de résonancf™) du substrat (Figure 7). Un modeéle analytique bmsgéun
formalisme de poutre composite [27] permet aloétalilir une relation donnant le module
d’élasticité du revétement.

Es |pr hs (2fsAf+Af?
B=3 [E +h_r< I )] )

avec :
E, le module d’Young du substrat.
fs', la frequence de résonance en flexion du substrat.
fc.0,0, la fréquence de résonance du composite.
Af, le décalage en fréquence introduit par le revétgm
pr, la masse volumique du revétement.
ps, la masse volumique du substrat.
h,., 'épaisseur du revétement.
hg, I'épaisseur du substrat.
Revétement A fc.o.o

Mesure 2
Substrat
s Composite
Revétement

Mesure 1

Substrat _
Substrat

Revétement 7 Af

Revétement

Figure 7 : Décalage de la fréquence de résonance introduiti@aevétement.

Cette relation (2) s’applique pour des matérialoelide contrainte et pour un ratio des
épaisseurs revétement/substrat inférieur a 0,J Hbulte d’'une relation plus générale
développée quel que soit le ratio des épaisseidfs [2

1-3) Contraintes internes (matériaux massifs)

Une spécificité de la méthode DRM est sa sensgbilitux contraintes résiduelles
macroscopiques (cas des recuits de détensionneme@tibnnés en introduction). Inversement,
il est possible de remonter a la valeur des cartgairésiduelles initiales en mesurant la
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variation de la fréquence de résonance (i.e. deutapchvant et apres relachement des
contraintes et en intégrant la présence de cesatot@s dans le formalisme de vibration. Seul
le relachement de la composante macroscopiquetlaligale de la contrainte peut étre analysé
dans le cas de la flexion libre. Une analogie emé@ent simple peut étre établie avec la
maniére d’'accorder un instrument musical pour |dgumn regle la fréquence de vibration de
chaque corde par une contrainte statique appropriée

Pour les matériaux massifs, la présence de cetipasante; donne, par mesure différentielle,
le module appareril; associé (cf. Annexe 1) :

* s 12
E, = E; — 0,309 "hz

3)

E,_, module du matériau non relaxe.

E;, module d’élasticité apres relaxation des contesin
o,, contrainte au sein du matériau massif.

[, longueur de I'échantillon.

h, épaisseur de I'échantillon.

2) Morphologie des échantillons

La DRM nécessite I'utilisation d’échantillons derfee parallélépipédique rectangle. Lors de
cette étude, nous avons choisi d’élaborer deuxigarations : dépot d’'un revétement d’un seul
c6té du substrat, nommé X1 dans la suite (Figuag é-dépot d’'un revétement de deux cotés
du substrat (sandwich) nommé X2 (Figure 8-b). @ecis permet d’une part d’augmenter le
ratio des épaisseurs dépot/substrat dans le cadmdssninces et d’autre part d’aller scruter
l'effet du confinement observé sur la Figure 2. sidurs couples substrat/dépbt en
configurations X1 et X2 ont été réalisés lors dediampagne d’essai. SiI'épaisseur d’un substrat
donné ne varie pas d'un échantillon a 'autre,&éhtes épaisseurs de dép6t ont été étudiées
afin de faire varier les rapports d’épaisseur. desensions des poutres sont 30*3*2 fam
L'épaisseur des dépobts sera présentée dans lalsuite manuscrit.

() (b)

Figure 8: Représentation schématique des deux types de gaifans:
a) Poutre monocouche nommée (X1) (b) Poutre Sahdwammeée (X2).

Un soin particulier a été apporté a la préparaties surfaces des substrats, afin de garantir au
maximum la reproductibilité des échantillons. Chrades substrats a été poli suivant la méme
procédure : polissage mécanique au papier SiCahifgrmétrie décroissante (grit 2000-4000),
puis finition a la pate diamantée 3 um et 1um jigsdjobtention d'un poli optique. Avant
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dépbt, les échantillons sont dégraissés par utisalens d’'un trempage dans un bain d’acétone,
puis d’éthanol.

3) Techniques de mesure de contraintes

3-1) Mesure de contrainte par DRX

Les niveaux de contraintes résiduelles ont étérmétés par diffraction aux rayons X, a
température ambiante, a I'aide d’'un goniométrerdles (Seifert XRD 3000). En faisant varier
'angle de déclinaisotp, les différents pics de diffraction vont permettie tracer la droite
ln(silﬁ) en fonction desin? . A partir des déplacements des pics de diffracfiatilisation

de la méthodain? ¢ , développée par Macherauch [30,31] permet de m&nau niveau de
contrainte qui lui correspond. Pour un matérialst&jae, isotrope ayant une contrainte
macroscopique homogeéne et plane, sans contraicisaibement, I'expression de la contrainte
devient alors [32] :

1 1+v

_ .2 2V 1
)= o sin? Y~ 2o +In () )

ln(sin 2]
avec

8, position angulaire du signal recu pour une faardié plans.

6,, position angulaire correspondant au matériau lilereéformation.

E, module d’Young du matériau (pris dans la direttastallographique du plan de mesure).
v, coefficient de Poisson du matériau (idem).

Connaissant les propriétés élastiques du dépadétarmination de la pente de la droite
In( : ) = f(sin?y) (Figure 9) permet de déterminer le niveau dereamte dans le dépot.

sin @
L’incertitude des valeurs de contraintes obtenuas gette technique est de l'ordre de

+ 50 MPa.

(0,1945

0,194 -

0,1935

0,193

0,1925

0,192 1--

(,1915

0,191 T T
0 0,1 0.2 0.3 0.4 (.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1

Sin2¥

Figure 9: Exemple du tracé den (1/sin @) en fonction desin? 1 pour les mesures effectuées sur la famille
de plan (420) de la couche NiO du systeme Ni/Naba a 1100°C pendant 4h{Zb].
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3-2) Mesure de contrainte par méthode de la flech&toney)

Cette méthode permet d’estimer le niveau de corralans un film déposé sur un substrat de
module élastiqu&set de coefficient de Poissog suivant la relation :

GZEL@[L_LJ 5)

1-vs 6 hg |Rav Rap

aveco, la contrainte macroscopique dans le déppeth, les épaisseurs respectives du dépot
et du substra®,, etR,,, les rayons de courbure respectifs du substrait @tapres dépot. La
contrainte est par convention positive en tenstorégative en compression.

La courbure des échantillons a été mesurée esautilun profilometre DEKTAK. Cet appareil
enregistre la fleche maximale obtenue lors d’'urayede par une pointe en diamant sur la
surface de I'échantillon. Le rayon de courbure pidre ainsi déterminé en utilisant la relation
suivante :

_ 1 2] o 12
R=3: [T+ =5 (6)
avec L, la longueur scannée par la pointe (9 mrfi) latfleche maximale (mm).

D’un point de vue pratique, des wafers de Si, ®é&(001) ont été introduits systématiquement
dans la chambre de pulvérisation lors de 'élahamates dépobts de W. Ils sont donc revétus
dans les mémes conditions que les échantillong&déh En utilisant la valeur du module réduit

du silicium( Es ) de l'ordre de 180,5 GPa, il est possible d’estiteemiveau de contrainte
dans les films pour toutes les conditions d’élathona

4) Simulation numérique par éléments finis

4-1) Mode statique

Le mode statique a été utilisé dans le but de ihéntier les profils de contrainte dans I'épaisseur
des échantillons. Les échantillons ont été défieis, représentation 2D, sous la forme
parallélépipédique rectangle afin de se rapprodeda géométrie réelle, X1 (Figure 10-a) et
X2 (Figure 10-b). Chacun des échantillons se déoseen deux zones distinctes : le substrat
(Ez, v1, p1 ethy) et le dépbtEs, vo, p2 ethy), avecE: etEx les modules d’élasticité; ety les
coefficients de Poissop; etp», les masses volumiqueshetethy, les épaisseurs.

Dépot (E3, v, pa, hy) Dépbt (Ep,v,, P2, hy)

Substrat (ElrvlJplrhl) Substrat (Elrvlrplrhl)

Dépodt (E,, vy, po, hy)

() (b)

Figure 10 : Représentation schématique d’une poutre de typeiab) X2.
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Les poutres sont maillées régulierement avec Eweihts rectangulaires de type CPS8 bien
adaptés pour I'étude des contraintes planes (é&paisisl dépot tres faible comparativement a
la largeur et la longueur de la poutre), nous monsmes limités a I'étude des contraintes planes
en raison de la sensibilité de la DRM uniqguementtichement des contraintes longitudinales.
Une étude préliminaire sur le profil des contrantBun substrat revétu, réalisée par des
simulations numériques en 3D a montré que les aimmds transversales selon la largeur du
systeme sont tres faibles en comparaison avesaléype longitudinale. Un déplacement nul

suivant l'axe (QOY) est imposé uniquement aux exit@mn inférieures de la poutre

Uy (ié,—(hl +h2)): 0 (Figure 11). Ces conditions sont choisies afinlaisser la poutre
fléchir liborement sous l'effet de la contrainte dde dép6t. Les contraintes sont introduites

uniquement dans les films en imposant un tensela fdtgme :
[Uxx 0]

0 O
correspondant a I'application d’'une simple contilongitudinale, sans cisaillement. Nous

considérons que ces contraintes imposées dandniestint homogénes a travers toute
I'épaisseur du dépbt.

—(hy + hz))

il
2 u +7 —(n,+n2)
l

U_y( 7 ,—(hy +h2))

Figure 11: Conditions aux limites au sein d’une poutre comjgo@nonocouche : X1).

4-2) Mode dynamique

Le mode dynamique a été utilisé afin de détermeefréquences de résonance des échantillons
massifs (Figure 12-a) et de type X1 (Figure 12tbX2 (Figure 12-c). Pour des échantillons
contraints, le calcul se fait en 2 étapes : 1) nstdque pour appliquer la contrainte et 2) mode
dynamique pour déterminer la fréquence de résondres échantillons ont été définis en
représentation 3D, sous la forme d’'une poutre [g¢pipédique rectangle. La définition des
propriétés de chacune des deux zones (substrat)@eptE établie de facon analogue a ce qui
a éte appliqué en mode statique, a\&¢ 1, p1, i, a1) pour le substrat eEg, vz, p2, e, a2)
pour le dépdt, en ajoutant et az les coefficients de dilatation thermiques du sabet du
dépbt. Les poutres sont maillées régulierement igegléments C3D20, C3D20T ou C3D20H.
Selon la nature de chargement en contraintes, gid#l de ces derniéres est constant, la
structure de la poutre est maillée avec les élé&n@BD20, si le profil de contrainte est linéaire
non uniforme la structure de la poutre est magleec les éléements C3D20H, sinon pour des
contraintes thermiques, elle est maillée avec l@énénts C3D20T. La Figure 13 représente
I'évolution de la fréquence de résonance d’'un ni@ssfonction de la taille des éléments. Elle
a permis d’optimiser les temps de calculs.
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Massif Substrat Substrat
(E1, vy, prly) (E1,v1, P10, a1) (E1,v1, P11, a1)

@) (b) (©)

Figure 12 : Représentation schématique d’une poutre en corgtgur 3D : (a) Massif (b) Echantillon X1
(c) Echantillon X2.
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Figure 13: Etude de la convergence du maillage, en fonctioladiémension des éléments, pour un massif de
dimensions (30*3*2 mm). Comparaison avec I'exp@ssinalytique.

La condition aux limites choisie pour les masséds,echantillons de type X2, et les échantillons
de type X1 « sans contrainte » est la suivant@ladément nul au centre de la poutre dans le

plan (X, Z) selon toute I'épaisseutU, (0, Y, g) =U, (0, Y, g) = 0 avec b, la largeur de la

poutre (Figure 14). Cette condition est imposée fEaiéchantillons dont le profil de contrainte
est linéaire et de niveau constant dans I'épaisgmassif et échantillon de type X2). En
revanche, dans le cas d’'un échantillon pour lelgugiveau de contrainte varie dans I'épaisseur
(échantillon de type X1 « contraint »), une comditiaux limites supplémentaire doit étre
appliguée lors du calcul statique (corresponddiaipplication de la contrainte) : déplacement
nul selon I'axe (OY) des nceuds inférieurs des sedasitués a I'extrémité de la poutre
Uy (£3,=(hy + ), b) = 0 ety (+1,—(hy + h,),0) = 0(Figure 15). Cette condition est désactivée
lors de la simulation en dynamique
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Uyl 5.~ (hy +h

,(tz. (hy + z).u) u,(:%;(nﬁnz),u)
U= Uy(j:é,f(h‘+hz),0) = 0

i
Upltg -0+ -"z).ﬂ)

1
v, (:E.—(m + nu.e)

>

5ty + th.h) !

£ Uy (i—i.fﬂl. th).b)
zi,—(h, + hz),b) = [}

[ v, (t
2

= (hy + ﬁz)‘bj

Figure 15: Condition aux limites d’un massif revétu contrantconfiguration monocouche.

Les contraintes ont été appliqguées de deux manigifé&rentes, en fonction du type
d’échantillon :

- Pour le cas du massif et des substrats, la cotdrast obtenue en appliquant une force
sur les surfaces latérales de la poutre (Figura)lfE&nérant uniquement une contrainte
longitudinale, équivalente a I'effet d’'une contitaimésiduelle.

- Pour les échantillons de type X1 (Figure 16-b) &t (Rigure 16-c) les contraintes
imposées au niveau des dépodts sont générées themeqt, en procédant au décalage
de la température et de I'écart des coefficientdildation entre les deux matériaux du
substrat et de dép6t. Ce choix de chargement déragates est di a la non sensibilité de
la fréequence de résonance d’'une configuration dor(Xd ou X2) aux contraintes
générées dans les dépbts selon la procédure ded’étatique.

Les calculs des fréquences de résonance des édmsntontraints ont été effectués en prenant
en considération les effets non-linéaires géom#étsg33]. Ceci est nécessaire afin que la
résolution de I'’équation aux valeurs propres eradyique prenne en considération la matrice
des contraintes.

(a) (b) (€)
Figure 16: Chargement en contrainte des différents types dér@oen simulation numérique en mode
dynamique : (a) cas d’'un massif (b) cas d’'un étilan de type X1 (c) cas d'un échantillon de tyfi2
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Chapitre 2 : Influence de la configuration
morphologique des échantillons sur la
resonance (modelisation numeérique)
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Chapitre 2 : Influence de Ila configuration
morphologique des échantillons sur la
résonance (modélisation numeérique)

Dans le cas de la flexion dynamique d’'un mass#, été montré que l'effet d’'une contrainte
statique, méme de faible amplitude, entrainait vaeation de la fréquence de résonance
significative comparativement a son état relaxégmsééquation (3) [27] (cf. Annexe 1). I
s’agit d’étendre cette approche aux échantillongype X1 et X2.

Deux étapes sont nécessaires : dans un premies teoys nous sommes attachés a caractériser
le champ de contraintes dans I'épaisseur des éltbasiten fonction de leur morphologie (X1

ou X2). Dans une seconde partie, son impact petesur la fréquence de résonance des
échantillons de type X1 et X2 sera analysé.

1) Distribution de contraintes dans une poutre composge par
FEM

1-1) Morphologie X1

La Figure 17 montre le comportement d’une poutréyge X1 pour laquelle le dépot est en
compression. Dans ce cas, I'équilibre des forcgemare des contraintes en tension dans le
substrat [34]. On définit (OX) comme I'axe longitodl (i.e. selon la longueur de la poutre) et
(OY) comme l'axe transversal (i.e. selon I'épaiskedisueh et al. [35] considérent que la
déformation en flexion d’'une poutre permet d’édudr le moment de flexion induit par les
contraintes asymétriques au sein de ce type dégowoafion.

5, 511

(Avg: 75%)
+2.211e+08
+1.957e+08
+1.703e+08
+1.449e+08
+1.196e+08
+9.417e+07
+6.878e+07
+4.339e+07
+1.801e+07
-7.380e+06

- =3.277e+07

-3.815e+07
-8.354e+07
-4.,935e+08

Figure 17: Courbure d’une poutre composite en flexion suitma contrainte en compression au sein du
dépbt. Simulation numérique en 2D.

La Figure 18 montre la distribution des contraimtass I'épaisseur du dépot. On y retrouve des
contraintes longitudinales,, non nulles et d’amplitude constante dans I'épaisdeudépo6t
(points bleus), et des contraintes de cisaillensgptnulles (points rouges), conformément a
I’hypothese cinématique d’Euler-Bernoulli [36—38].
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Figure 18 : Distribution de contraintes dans I'épaisseur du diggn profondeur normalisée selon I'axe (OY),
(configuration monocouche).
(Es = 1856 GPa / p; =88 —= [ hy=1,873mm) [ (E; =209 GPa [py =523 ==/ hq = 28,1 um)

La Figure 19 présente la distribution de contrairtans I'épaisseur du substrat. L'amplitude
des contraintes longitudinaleg, décroit linéairement de l'interface vers la sueffibre. Dans
les conditions étudiées,, prend une valeur positive (en tension) du cotéinterface avec le
dépbt et devient négative (en compression) proghdadsurface libre. Les contraintes de
cisaillement,, sont nulles dans toute I'épaisseur du substrat p@sils de contraintes au sein
de I'ensemble substrat/dép6t sont en bon accomlasdravaux de Pauleau [34] et Mézin [39].

30
25 -0..’ + Contrainte
20 ’0.% longitudinale
%o,
%o,
15 4 *0,
™ ”%,. = Contrainte de
A 10 ’0..’ cisaillement
g S %”’0
0,
8 - 4*’
s -] 01 0203 04 05 0.6 07 638.,9,9 1,
. .
o,%
-10 .
15 &
(y/hs ) !
Interface Coté surface
dépot/substrat libre du substrat

Figure 19: Distribution de contraintes dans I'épaisseur dubstrat de type (X1) en profondeur normalisée
selon 'axe (OY).
(E: =1856GPa/ ps =88 -L / hy=1,873mm) [ (E; = 209 GPa/ p4 =523 <%= / hy = 28 um)

cm3 cm3

L’évolution de la contrainte longitudinale dansigstrats en fonction de la position dans son
épaisseur, a été étudiée en faisant varier le rapptre les épaisseurs du déppet du substrat
hg et la contrainte dans le dépdi (Figure 20). La contrainte dans le substrat s’&auwne

distance de§ hl) par rapport a l'interface avec le dép6t. Ce rés@st en bon accord avec les
travaux rapportés dans la littérature [35, 39—48lites les courbes se superposent. L’évolution
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du profil de contrainte dans I'épaisseur du subgimut donc s’exprimer selon la relation

généralisée :

og = —Ud};—j (6 (Z—;) + 1)

(7)

avec Yy’ : position dans I'épaisseur du substrdéreiicée a 0 a mi- épaisseur du substrat.

os/ (-6d*(ha / hs))

+ hd=9.4 pm (Contrainte dép6t=-0.5 GPa)
4

= hd=18.8 pm (Contrainte dépot =0.5 GPa)

* hd=18.8 pm (Contrainte dépét=1 GPa) 3 |

= hd=18.8 pm (Contrainte dép6t=1.5 GPa)

n

0,10

0,20

0,30

50 (y'/ hs)

=

0,40

Coté surface
libre substrat

Coté interface
dépot/substrat

Figure 20 : Profil de contraintes longitudinales normaliséesiddépaisseur du substrat de type (X2) en
profondeur selon 'axe (OY).

(E:=185,6 GPa /p,=8,8 ﬁ / hy=1,873mm)/ (E; =209GPa /p4 =523 ﬁ)

1-2) Morphologie X2

La Figure 21 montre le comportement d’une poutraygpe X2 pour laquelle le niveau de
contrainte de compression est identique dans lag dép6ts. Dans ces conditions, aucune
courbure de la poutre n'est observée. Ce comportereexplique par la symétrie du

chargement.

5, 511
{Avg: 75%)

+B8.058e+07
+3.2668+07
-1.527e+07
=5.319e+07
-l.ille+08
-1.590e+08
-2.070e+08
=2.549e+08
-3.028e+08
-3.507e+08
- =3.087e+08
- ~4.466e+08
-4.945e+08

i,

Figure 21 : Poutre composite contrainte en configuration samtiX2). Simulation numérique en 2D.
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La Figure 22 montre la distribution des contraimtegosées dans I'épaisseur du dépbt. Comme
dans le cas préceédent, seules les contraintesudintaleso,, sont non nulles et d’amplitude
constante dans I'épaisseur du dép6t (points bleus).

¢ Contrainte

100 longitudinale

- 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 © Contrainte de

cisaillement
-100

-200

-300

ca (MPa)

-400

-500

(y/ha)

Figure 22 : Distribution de contraintes dans I'épaisseur du dégn profondeur normalisée selon I'axe (OY),
(configuration sandwich)
(E; = 185,6 GPa /p =88 C% / hs =1,873mm) [ (E; = 209 GPa / p, =523 C’?/ hy = 28,1 pm)

La Figure 23 présente la distribution des contesirtans I'épaisseur du substrat. L’amplitude
des contraintes longitudinales y est non nulle,smmaste cette fois-ci constante dans toute
I'épaisseur (contrairement a ce qui a été obseow# [a poutre de type X1). Ces résultats
numériques sont en bon accord avec les travauxtipet al. [43]. L’évolution de I'amplitude
de la contrainte longitudinale dans le substkaén fonction du rapport d’épaisseur entre les
I'épaisseur totale des dépdts et celle de substrdt, et 'amplitude de la contrainte dans les
dépotsay, est tracée en Figure 24.

16 « Contrainte

14 _coo--onooooccon--nooooocon--n« longitudinale

12

10 A o Contrainte de
~ 3 cisaillement
5]
B 6
> 4
N’
w 2
© . 9-0-0-0-0-9-0-0-0-0-0-9-0-0-90-0-0-9-0-0-90-0-0-9-0-0-9-0-0

o o1 02 03 04 05 06 07 08 09 1
(y/hs)
Interface Interface
dépot/substrat dépot/substrat

Figure 23: Distribution de contraintes dans I'épaisseur du st en profondeur normalisée selon I'axe
(QY) (configuration sandwich), pour une contraiimtgosédoy, = —500 MPa).
(Es = 1856 GPa/ ps = 88 —= / hy = 1,873 mm) | (E; = 209 GPa /p 4 =523 —— [ hy = 28,1 um)
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Figure 24 : Relation entre le niveau de contraintes dans lessabet celui dans le dép6t multiplié par le
rapport des épaisseurs (dépdt/substrat), (confiarasandwich).
(Es = 1856 GPa / ps =88 —/ hy=1873mm)/ (E; =209 GPa /pq =523 = )
hg = (9,4um — 28,1 ym) o; = de —500MPa a — 1250 MPa

L’évolution decos suit une évolution linéaire passant par |'origiteat I'équation s’écrit :
Os = _Udh_ ®
S

Les deux résultats importants de cette premieegiumérique, a savoir cisaillement nul pour
la configuration (X1) et déformation homogéne plauconfiguration (X2) dans le substrat, ont
servi d’hypotheses de base pour le développemaihitaque présenté en Annexe 4.

2) Etude des fréquences de résonance par FEM

2-1) Cas d'un massif libre de contrainte

La Figure 25 montre la flexion libre de la poutoesl d’'une simulation en mode dynamique.
Les zones en bleu correspondent aux nceuds deietbpatur lesquelles les déplacements selon
I'épaisseur (axe (OY)) sont nuls.

U, Magnitude
+1.0102+00
= +9.261e-01
+8.420e-01
+7.578a-01
+6.7362-01
| | 5.8940-01

i +5.053e-01
& +4.211e-01
& +3.36%e-01
- +2.527e-01
+1.686e-01
+8.440e-02
+2.271e-04

Figure 25: Déformation de la poutre en flexion libre.

La Figure 26 montre I'évolution de la fréquencerésonance en fonction de la variation des
parameétres physiquess(, ©) du matériau et des dimensions de la pouiel), avecE; le
module d’élasticitép la masse volumiqudys I'épaisseur et la longueur. Cette courbe est
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tracée en utilisant des axes respectant la foramgdytique (Eqg.(1)) [27]. On observe que la
variation de la fréquence de résonance est linédigasse par I'origine. On peut noter un
excellent accord entre les approches numériquaattaue. Cette convergence permet de
valider notre approche numérique en mode dynamique.

15000 -

12500 A — Analytique

= F.E.M
10000 +

*
fS 7500 4
5000 A

2500 +

0

0 2500 5000 7500 10000 12500 15000

Esh?
0.94645 Cp L*

Figure 26 Fréquence de résonance d'un massif non revétbretdie contrainte, en fonction des propriétés
physiques du matériau et des dimensions de la @outr

2-2) Cas d'un massif contraint

La Figure 27 montre I'évolution de la fréquencerésonance en fonction de la variation de
'amplitude de la contraintes, du module d’élasticité€; du matériau et des dimensions de la
poutre [, 1). Cette courbe est tracée en utilisant des axgsectant la formule analytique

2
(Eq.(3)) [23]. On observe que I'évolution du rama((ﬁé) est linéaire décroissante. On peut
noter un trés bon accord avec la formulation arplgt particulierement pour les faibles
niveaux de contraintes.

1A%
LU0

1,06 - —Analytique
1,04 A

s - F.EM
1,02 -
2
( s,c) 1,00
s 0,98 -

0,96 -
0,94 -
0,92 -

-0,12-0,09 -0,06 -(’I,(B 0,00 0,03 0,06 0,09 0,12 0,15 0,18 0,21
o,L?
E:h?
Figure 27. Rapport des fréquences de résonance d'un massienétu, contraint en compression et en
tension.
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Des résultats expérimentaux antérieurs du laboea{@3], montrent que la fréquence de

résonance d’'un matériau revétu sous contrainterti@an augmente. D’aprés nos résultats, il
apparait donc que la fréquence de résonance d’térimacontraint en compression est plus
importante que celle du méme matériau a son Btatdie contrainte. Pour un matériau contraint
en tension, la fréquence de résonance est moirstampe que celle du méme matériau a son
état libre de contrainte. Ce comportement est satieééndans la Figure 28

fs,csc(Hz)
* H
fs (Hz)
v s EEEIEEETEEEEE TERT e e e
fs.c_—:s (H2)
Massif
0 (Hz)
l\Iassd'lll.are Massif contraint Massif contraint
de contrainte . tension
o, — 0 MPa en compression en

Figure 28: Représentation schématique de I'effet et du sigmeedcontrainte sur la fréquence de résonance
d’un massif.

2-3) Substrat revétu non contraint

Dans un premier temps, nous nous placons dansld’&ehantillons de type X1 et X2 pour
lesquels les contraintes sont considérées nulles ldadépdt et dans le substrat (échantillon en
état parfaitement relaxé par exemple). Pour deterodele 3D, nous avons fait I'hypothése
d’'une adhésion parfaite entre le dépot et le sabfirs défauts microstructuraux potentiels a
l'interface sont négligés).

A) Configuration X1

Soit f¢la fréquence de résonance de I'eéchantillon de ¥penon contraint. La Figure 29
2

. , . fe : o
montre I'évolution du rapport des frequenéefé) , en fonction du rapport des épaisseurs

dépbt/substrat. D’'un point de vue général, la fefmpe de résonance augmente avec la
croissance du rapport dépot/substrat. La fréquesatd’autant plus élevée que le rapport des
modules d’élasticité& est grand. En revanche, les évolutions de la &ége de résonance en
fonction de I'épaisseur du dépbt different. Elle gasasiment linéaire dans le cas d’'un rapport
E proche de 1, mais ne I'est plus dans le cas dqworaproche de 5. Ces deux valeurs de rapport
de module ont été choisies car ils correspondentas expérimentaux.

Un modele analytiqgue a été développé par Mazotaetr& [22], pour un échantillon de
géomeétrie identique :
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* 2
hgEq ( hd)

o) B ST s
hs) E' hqEy
2 [
f(;1* — sEg (9)
3 1+ Pd
hs ps

avec :
f¢;, fréquence de résonance d’'un composite libre deaiote (substrat avec un seul depot).
hg, €épaisseur du dépot.

pa, Masse volumique du dépbt.

Ej;, module d’Young du dépdt libre de contrainte.

1,30
Configuration / X1 | Modéle analytique
1,25 - — . E=5,63
L= . -FEM E = 5,63
9 1,20 A a4=0 .
* o;= “
& 11 —N_-'lndélc analytique
i) BB ' E=1,12
1,10 ' -FEME=1,12
1,05 4 . - E;
E= E‘_f
1,00 T T T T 1 S
- 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05
hq4
h

Figure 29: Fréquences de résonance obtenues par FEM et apprachlytique, d’un substrat revétu avec un
seul dépdt libre de contrainte, en fonction du rapples épaisseurs, pour deux rapports de modeulg,
(1,12 et 5,63).

La comparaison entre le modeéle analytique [22} etbdéle numérique est également présentée
en Figure 29. On observe un bon accord entre @ analytique et nos simulations
numériques. Ces données numériques semblent cepal@tzarter des prédictions analytiques,
pour des rapports d’épaisseur dépot/substratrabdeeles d’élasticité élevés. Nous reviendrons
plus loin sur cette divergence.

B) Configuration X2

Soit f¢la fréquence de résonance de I'echantillon de ¥Penon contraint. LaFigure 30

* \ 2
présente 'évolution dé(f—z) , en fonction du rapport des épaisseurs déepotislpsiur les deux

mémes rapports de modules d’élastiéitéComme dans le cas de I'échantillon de type X1, la
fréquence de résonance augmente avec un rappmsambd’épaisseur dépbt/substrat et son
amplitude est supérieure pour des rapports de resdtilasticité plus élevés.

Un modele analytique développé sur une approcherdgenne (décrit plus en détail en
Annexe 3) permet de relier la fréquence de résandiun échantillon de type X2, normalisée
par la fréquence de résonance de son substragnetion des épaisseurs et des propriétés
physiquegE, p) des matériaux du substrat et du dép6bt :
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hgq
haEq hg (h_s)
143 hs EX }

fer\?
C2 —
(fs*> B 1+h—dp—d (10)

Comme dans le cas précédent, un bon accord estnetdeltats analytiques et les données
numeriques est observé (Figure 30). De manierelamia la configuration X1, on note

cependant un écart similaire pour des rapportsaiépurs et dg élevés.

1,40 1 —Mod¢le analytique
135 - E=5,63
130 - *F.EM E = 5,63
fe: 2 125 1 —Modele analytique
( f) 1,20 E=1,12
$ 115 - _, *FEM E=1,12
1,10 A E
= d
1,05 E =g
E;
1,00 T T T T ]
- 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05
hqy
h

Figure 30: Fréquences de résonance obtenues par FEM et apprachlytique d’'un substrat avec deux
dépbdts libre de contrainte, en fonction du rapptes épaisseurs pour deux rapports de module d'Y,ddrtR
et 5,63).

En conclusion, la convergence des fréquences deaase pour les différentes configurations
non contraintes permet de considérer notre approgherique en mode dynamique comme
un outil pertinent pour la suite des travaux, naotent pour étudier I'effet des contraintes.

2-4) Substrat revétu contraint

Les contraintes dans le substrat pour les échamtiltle type X1 et X2 sont introduites en
utilisant les profils obtenus dans I'analyse ré&dien mode statique (Egs. (7) et (8)).

A) Configuration X2

La Figure 31 rappelle schématiquement le mode @egement pratiqué. Soff, ;... la

fréquence de résonance de I'échantillon de typén¥rant la contrainte dans le dépitet
le profil de contrainte imposé dans le substatselon I'équation (8). L'évolution de la
fréquence de résonancg,, , a €été étudiée en fonction du rapport des epassseur

dépdt/substrat, pour plusieurs niveaux de congaimtlans le dépot (Figure 32).
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Figure 31 Configuration et signe de la contrainte pour untéyse (substrat avec deux dépots)
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Figure 32 : Fréquence de résonance d’'un composite de type ¥2gbasieurs niveaux de contraintes dans le
dépot.

(E*—1856GPa/p5—88—/h —1873mm)/(Ed—209GPa/pd—523 >/ hg = 9,4pm — 94 ym)

ZdS

L’évolution du rappor( ) suit un profil linéaire croissant avec I'augmeitiatdu rapport

d’épaisseur depot/substrat On remarque que tegenurbes se superposent, quel que soit le
niveau de contrainte dans le systenfig,, . dépend uniquement du rapport d'épaisseur
dépdbt/substrat et est totalement insensible awanide contrainte dans le dépdt. Le résultat est
remarquable puisqu’il signifie que cette configimatdouble couche peut étre considérée
comme une configuration de référence (état relasé)sa fréquence de résonance est non
altérée par la contrainte. Cette configuration prdonc de déterminer le module du dép6t
libre de contraint&’;.

L’équation de la Figure 32, s’écrit sous la formesante :

fCZ.Ud,US

fs* —K ‘41 (11)

K représente la pente de la droite, en bon accadeelle du développement limité au premier
ordre du formalisme analytique vibratoire (Eq. §1@f. Annexe 3). On peut exprimiErsous
la forme suivante :

K =1(%a-Le) (12)
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Comme nous l'avons vu dans la partie 2-2 que lguigéce du substrat est affectée par la
présence des contraintes, comme la fréquence dpasit® ne change pas, cela signifie que la
variation de fréquence liée au revétement comperaetement I'effet sur le substrat (Figure
33). Il est rappelé que la fréqueng®)(permet de déterminer le module d’You(&;) du
substrat, en utilisant I'équation (1).

Etat de Référence

Eq.(11) |
sz,G'd,O's(HZ) <::> Ed(GPa)

h

fe, (2)

»

Dépot contraint
€n compression ou
en tension

Dépot

E, (GPa) C=:>fs*(HZ) 7 3
Ea.(1)

Substrat confraint
Substrat en fension ou en
compression

0 (Hz)

Substrat avec deux
deépots contraints / X2
(cas réel)

Substrat avec deux
depots non contraints
(cas idéal)
4= 0MPa/a, —0MPa

Figure 33: Schématisation de la fréquence de résonance d’mposite contraint par rapport a celle d’un
composite libre de contrainte (configuration sanciwk?2).

B) Configuration X1
La Figure 34 rappelle schématiquement le mode degement pratiqué.

o4 <0
e |

, — —>
T, ' —| ——>» o ()
«— . :
= Substrat g
o, <0 < o, <0

Figure 34 : Configuration et signe de la contrainte pour untéyse (substrat avec un seul dépot)

Soitf, 5,0, 12 fréquence de résonance de I'échantillon de ¥/pintégrant la contrainte dans

le dépbtog et le profil de contrainte imposé dans le subsiyaelon I'équation (7). L’évolution
de la frequence de résonange;, . a €té étudiee en fonction du rapport des épaisseur

dépdbt/substrat, pour plusieurs niveaux de congantans le dépot (Figure 38Jomme dans
le cas précedent, I'évolution du rapp@ﬁ%) est linéaire croissante avec I'augmentation du
N
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rapport des épaisseurs dépbt/substrat. En revai@aution de la fréquence de résonance est
sensible au niveau de contrainte dans le dépot.

1,08

1’07 . 04 = —0.3 GPa

1,06 1 . 0,=—-0.2 GPa
fc 04,0 1,05 4
1—:” 1,04 4 @ O'd=—01GPa

s

1,03 A 6, =0GPa

1,02 -

1,01 -

1

- 0,61 0,62 0,63 0,(;4 0,65 0,66
hg
hy
Figure 35: Fréquence de résonance d’'un composite contrainforction du rapport des épaisseurs pour

plusieurs niveaux de contraintes (configuration.X1)

(EX = 185,6 GPa /p, = 8,8 651_3/ hs = 1,873 mm) | (E;; = 209 GPa [ pq4 = 5,23 % / hq = 9,4um — 94 pum)
Lorsque la contrainte de compression dans le dapdmente, la fréquence de résonance
augmente plus rapidement pour un rapport d’épaisksot/substrat fixe. En d’autres termes,
si la contrainte de compression augmente, la patia droite caractérisant I'évolution de la
fréequence de résonance en fonction du rapport gggar augmente. Ceci provient directement
de I'introduction du profil de contrainte non umifiee dans le substrat. Pour des contraintes de
tension dans les dépots, nous faisons I’hypotheed’'@volution des fréquences de résonances
des échantillons X1 contraints se fait dans le seresse.

D’aprés la Figure 35, la loi d’évolution de la fi&mce de résonance de la configuration X1
contrainte en fonction du rapport des épaissepétibstrat est donnée par :

fcl,dd,as o h_d
—EE =K 1 (13)
La pente de la Figure 35 se décompose ainsi d'artefdixeK défini précédemment pour la
configuration X2 et d’'un autre terme lié a la caiite dans le dép6t.

I 1(3Eq _ pa
K'=K ad+2(Es* ps) (14)

K'" est défini en exprimant la pente de chaque codelda Figure 35, en fonction du niveau de
contrainte imposé dans le dépét. De plus, ce texrég® normalisé par les dimensions et le
module d’Young du substrat. On obtient alors :

K" = (—0,196E§;§) (15)

L’équation (13) devient alors:
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feroaos _ l(_0,196f_2) oy + (1 (ﬁ _ ﬂ))l ha 4 q (16)

fs Eg h_? 2 \ Eg Ps hs

La Figure 36 montre la représentation schématigeel'effet de contrainte pour une
configuration de type X1 contrainte. Cette confajion X1 peut donc étre utilisée pour
déterminer la contrainte dans de dép6t en utiligafdrmule suivante :

(e s
fs hq 2\ Es ps
O-d = L2
~0,196 =
Eghg

(17)

a condition de connaitre :

- les modules d’Young réels (libre de contrainte)dépo6t et du substrat,
- le rapport d’épaisseur dépbt/substrat,
- les masses volumiques des matériaux constitutitsygi¢me.

fe, (Hz) T

3
Dépot contraint

Dépét :
€n compression

E; (GPa)¢=fs (Hy) —¢
Eq.(1)

Substrat contraint
Substrat selon un profil
non uniforme

0 (Hz)
Substrat avec un Substrat avec un déepot
dépot non contraint contraint / X1
(cas ideal) (cas reel)
o6;=0MPa /o, =0MPa o;+ 0MPa /o, = 0MPa

Figure 36 : Schématisation de I'effet de contraintes de congiwessur la fréquence de résonance d'un
composite, par rapport a celle de son état librecdmtrainte (configuration /X1).

Il faut noter que I'équation (16) a été obtenuerpane seule valeur de rapport de modules
d’Young, qui est de I'ordre de 1,12. Une étudeatesiilité au rapport des modules d’élasticité
a été ainsi menée pour quantifier son influenceeswomportement de la configuration X1.

Dans ce cadre, nous avons fait varier le rappa@palsseur dépdt/substrat, les niveaux de
contraintes dans le dép6ét et le rapport des medilidstiques. La Figure 37 montre la sensibilité
au rapport des modules d’élasticité du terme sknaita contrainte dans le dépoét de I'Eq.(15).
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Figure 37: Etude de sensibilité sur le terme correctif de cainte, en fonction de plusieurs propriétés
élastiques d’une poutre composite en configuratikh).

Le termeK"’ s’écrit sous la forme suivante :
K” =0,08 2% — 0,275 (18)

Ce terme correctif provient tres probablement jgaolution de la position du centre d’inertie
dans I'échantillon. La connaissance des dimensifngh,), des propriétés élastiques
(Es,Ej ps,pq) du composite et la mesure de la fréequence d'unsimasant et aprés la
réalisation d'un seul dépotf;") et (f,,0q4,04) respectivement, permet dorénavant de
déterminer le niveau de contrainte dans le dépdfipeermédiaire de I'équation suivante :

[(fcl,dd,o's_1> ﬁ]_ E(ﬁ_p_d)
A hql \2\ E§ bps

L2
Eshg

(19)

04 =

E*
(0 08-4 - o 275)
) E )
S

 Comparaison entre analyse numérique et formalismeralytique

Un formalisme vibratoire analytique utilisant lesofils de contraintes dans les substrats

déterminés par I'approche numérique en statiqué développé en paralléle pour les substrats
revétus contraints (cf. Annexe 5). Les profils @atcaintes ont été implantés dans le terme
d’énergie de déformation de tout le systeme suthdé@dt. Dans le cas d’'une configuration de

type X1, les bornes d’intégration du terme d’énegiivant I'épaisseur tiennent compte de la
variation du centre d’inertie apparaissant lordtgpaisseur du dépdt augmente (cf. Annexe 3).
Le formalisme s’écrit alors (cf. Annexe 5):

2 2
(Fuzams) = 1- 0,56 Mot (1 - 2 Y

fc*l s 'ts 4 ES

Ce formalisme peut aussi s’écrire sous la formeasiie apres développement limité d’ordre
1:
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fCl,U'd,O's _ n LZ l ﬁ —_ & h—d
5o K(K )E;fé) ot (2 (% p)>l "SH b

aveck™ =—0,28 (1 - ﬁ;) (22)

En utilisant cette approche, les contraintes demsépobts peuvent étre déterminées en utilisant
la relation suivante :

(Cspeeay (s
fs hgq 2\ Es ps
E} 2
—0,28(1——d*) L
4Eg EShS

Il faut noter que les deux approches analytiqurigtérique donnent un terme de sensibilité de
la fréquence de résonance a la contrainte lIégetatifédrent (Egs. (18) et (22)). La Figure 38
montre la sensibilité d&” et K7 déterminés par approche numeérique et analytique
respectivement, au rapport des modules des matée@nstituants le systéme. On remarque
gue la concordance entre les deux approches est lpanir des valeurs de rapports des modules
d’Young compris entre 1 et 1,5. Au-dela, les deppraches divergent sensiblement.

O4 =

(23)

Ea*/Es*

1,p0 1,50 2,00 2,50

* K||
Terme correctif ~0>! 1 .
de contrainte . LK

-0,15 1

021 3

-0,25

Figure 38: Etude de sensibilité sur le terme correctif de cainte, en fonction du rapport des modules
d’élasticité des matériaux constituant le systeméyge X1.
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Bilan
Configuration Numeérique Analytique
Détermination de la profils de contraintes en
distribution de contraintes | bon accord avec les
longitudinales dans résultats numériques (daf.
I'épaisseur en profondeur. | Annexe 4)
Poutre de type X1 | Equation (7)
Statique
Poutre de type X2 | Equation (8)
Détermination des
fréequences de résonance.
Massif contraint oy Equation (3) et (1] Convergence avec les
non respectivement : Validatio] modeéles analytiques.
de I'approche numérique.
Poutres de type X1 ¢ Equation (9) et (10| Convergence avec les
X2 sans contraintes| respectivement modeles analytiques.
Dynamique
Poutre de type Xi Equation (11) Implantation des profils
contrainte - Deéduction du modul¢ de contrainte et prise en
d'Young libre de contraint¢ considération du
du dépot changement du centre
d’inertie pour un
échantillon de type X1
Poutre de type X] Equation (19) - Equation (23)
contrainte - Déduction de la contraint
dans le dépot
En conclusion, plusieurs simulations numériquesab@ments finis ont été réalisées en mpde
statiqgue. Ces simulations ont permis de mettrevateace la dépendance de la distribution de
contraintes dans I'épaisseur du substrat a la @aturconfinement provoqué par le déepot
(configuration [substrat / dépo6t] ou [dépbt / sudust dépobt)).
Les fréquences de résonance ont été déterminéegriquement en utilisant le mode
dynamique. Dans un premier temps, elles ont étéaoies avec celles issues des modeles
analytiques relatives aux configurations suivanteassif contraint ou non, substrat/dépét lipre
de contrainte pour deux configurations ([substdép6t] ou [dépobt / substrat / dépdt]). Ceci a
permis de valider notre approche numeérique.
Afin de déterminer l'influence de la contrainte $aifréquence de résonance du systeme, les
profils de contraintes obtenus par I'approche niopérstatique ont été pris en considération.
Un termeK”, de dépendance a la contrainte dans le dépdaté&tne établi.
Parallelement, un modele analytique a été dévelappétilisant les profils de contraintes
obtenus par I'approche numérique statique. Un tdffie concordant au termk” sur un
domaine donné a été déterminé.
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Chapitre 3 : Validation expérimentale
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Chapitre 3 : Validation expérimentale

1) Protocole expérimental

Nous avons vu que les deux équations (19) ed@8yminées respectivement par la simulation
numérique et I'approche energethue étaient tdait @ohérentes entre elles. Un écart apparait

simplement lorsque le rappo& devient important. Comme cette donnée est neatns t&

calcul analytique, on peut supposer gue le mailfageériqgue du composite asymetrique (X1)
en termes d’élasticité devient imparfait lorsd@jedevient important (faibles déformations dans
le revétement). Une étude de la convergence nuoeédgns le cas des substrats revétus serait
certainement nécessaire afin de lever cette ingeet

Dans cette partie, nous allons confronter ces apgoa des mesures expérimentales. Nous
nous limiterons a la formulation analytique, nonraison de cet écart, mais parce que I'étude
numerique qui nous a grandement aidé a émettlolases hypothéses pour le développement
analytique n'est pas réversible. En effet, si lesrbes géométriques et physiques du matériau
(E, Es pa, ps, ha, hs ...) permettent de retrouver la fréquence de résonexgérimentale, le
calcul numérique ne peut pas étre effectué daseriginverse. Une méthode inverse consistant
en un calcul numérique itératif faisant variyjusqu'a obtenir la fréquence expérimentale
serait possible mais fastidieuse, demandant ungelagalcul important.

La démarche de validation sera effectuée de lanfagovante :

1) Etude du substrat : détermination&fe(Eqg. (1)),

2) Etude d'un substrat avec double revétement sand®2h: détermination dé&; (Eq.
(11)), aprés avoir mesuré I'épaisseur et la maskanique du dépot.

3) Etude d’'un substrat avec un seul revétement mombeo(X1) : détermination de;
(Eq. (23)),

4) Détermination des contraintes des dép6ts par DRXES!

5) Comparaison des valeurs de contraintes issuesetigsnaéthodes.

2) Choix des matériaux

Deux systéemes de dépodts seront étudiés. Le prayséeéme correspond a des dépbts épais
issus de la these de Mathieu Tatat. Le systemei®ifi\est pas idéal car une incertitude existe
sur le module intrinséque de NiO, en se rajoutartedfets induits par les contraintes : suivant
la température et le temps (épaisseur) d’oxydatgure sont réellement la porosité et la
steechiométrie (masse volumique) de NiO ? De pissemps d’oxydation trés long et les effets
magnéto-élastiques (dont nous parlerons plus lonpliquent d’effectuer les mesures au-
dessus de la température de Curi® (e qui rend donc I'expérimentation longue et ptaxe.
Pour ces raisons, nous avons choisi d’étudier worgk systeme avec des épaisseurs
nanométriques de dépdts W. L'expression du décalagdréquences de résonance pour un
composite libre de contrainte par rapport a un hass revétu, est relatif a I'expression
suivante :

Af ~f 53 (3 fﬁ’—ﬂ) (24)

Ps
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L'étude demande donc de choisir un substrat d'épaisbeaucoup plus fine, de I'ordre de
0,35 mm afin d’avoir une forte sensibilité en fréegue. Dans ces conditions, la valeur du
rapport des épaisseurs dépbt/substrat par l'intdiairé de la technique de pulvérisation est de

I'ordre de E m) alors que dans le cas du systeme Ni/NiO, elldesbrdre de 0,03.

Une épaisseur plus importante relaxe les contrsiri@e plus, la nature du substrat doit étre
egalement prlse en considération pour engendrefeualage de frequence assez important.

grand). Les éprouvettes
d’aluminium ont été découpées par electroer05|m taméme sens de laminage.

2-1) Systéme (Ni/NiO)

Nous avons récupére pour cette thése des échastidalisés au LaSIE de la Rochelle au cours
de la thése de Mathieu Tatat. Ces échantillonsdempolycristaux de nickel oxydés en surface.
L’oxydation a été effectuée a 1100°C pour des dudieerentes, dans un four Pyrox sous air
artificiel. Il y a uniguement le NiO car il s’agitun composeé stable obtenu a haute température
d’oxydation, a l'inverse des autres oxydes instalde type NiOs ou NiQ. Le Tableau 3
présente un rappel des densités, des épaissasisgae des niveaux de contraintes mesurées
par DRX a la température ambiante des differenyslex élaborés [25].

Systeme Ni/NiO Densité hyio(pm) oynio(MPa)

Oxydé a 1100°C 5,2 £0,7 16+0,8 -560+50
(1h10)

Oxydé a 1100°C 5,2+0,7 29+0,8 -485+50
(4h40)

Tableau 3: Valeurs de contraintes résiduelles expérimentab#srues a la température ambiante par DRX.

Les mesures ont été effectuées par un diffractenégfmipé d’un goniométre 4 cercles (Seifert
XRD3000) et d'un détecteur ponctuel. La source @dg®ns X est constituée d’'un tube a
anticathode de cuivre d’'une longueur d’onde de®© . La tension et le courant imposées
sont 30Kv et 30mA, respectivement. La pénétraties hyons X dans les oxydes NiO est de
I'ordre de quelques dizaines de microns. L'épaissies oxydes de NiO a été déterminée par
la réalisation de 20 clichés de coupes transvgraesmicroscope électronique a balayage. La
masse volumique apparente des oxydes a été dédinfatilisation d’'un pycnométre a mercure
afin de prendre en considération le volume de pidrtstale.

A) Contraintes résiduelles d’oxydes de Nickel par DRM:

L'étude a été effectuée a partir de 400°C au-dedsies température de Curie du nickel qui est
de l'ordre de 370°C. Dans cette gamme de tempéraktérolution du module d’Young du
nickel et de son oxyde, déterminés par la méthogeardique résonante suivent un
comportement monotone décroissant (Figure 2). deleaux 4 et 5 présentent 'analyse des
résultats expérimentaux entre 400 et 600°C dansasedes deux épaisseurs de couches
d’'oxydes. Les mesures en températures des frégaieleceésonance ont été effectuées sous
vide & une pression deiPa. Lors de ces mesures, le temps et la tempérsinfieent pas

sur la microstructure obtenue apres oxydation leragplus haute température.
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En:
Température | fs(Hz) (Gllgla) fey000, (HZ) | Epio(GPa) | fey 040, (HZ) | Contrainte

(°C) (MPa)
Equation (1) (11) (23)
400 10337 | 1934 10544 201,2 10454 -372

420 10294 | 1924 10506 199,2 10410 -370

440 10255 | 190,8 10469 199,9 10371 -342

460 10222 | 189,4 10434 197,6 10338 -368

480 10186 | 186,8 10399 197,5 10303 -333

500 10152 | 185,6 10364 196 10268 -301

520 10116 | 184,3 10329 195,9 10232 -319

540 10081 183 10294 195,1 10197 -329

560 10048 | 181,8 10258 193,1 10164 -325

580 10009 | 180,44 10223 194,2 10124 -296

600 9974 | 179,1 10187 192,7 10089 -294
Tableau 4: Fréquences de résonance du nickel I§fiif), du nickel oxydé en configuration XR,0,0,) €L AU

nickel oxydé en configuration X}, ;). Modules d’Young apparents du nickel et du NiO
Ni (hg = 1,92 mm) / NiO (hy = 16 um)/ oy;o(RT) = —560 MPa

E:
Température | fs(Hz) (Gllfv’la) fey000, (HZ) | Epio(GPa) | fey040,(HZ) | Contrainte
(°C) (MPa)
Equation (1) (11) (23)
400 9773 | 188,3 10199 199,8 10002 -321
420 9739 197 10165 198,6 9967 -300
440 9703 | 185,6 10129 197,8 9931 -298
460 9670 | 1844 10096 196,2 9897 =277
480 9637 | 183,1 10053 196,1 9863 -278
500 9603 | 181,8 10028 196,1 9829 -257
520 9568 | 180,5 9993 195,1 9794 -255
540 9534 | 179,2 9959 1945 9759 -235
560 9501 178 9925 193,3 9726 -234
580 9466 | 176,7 9892 1929 9690 -215
600 9432 | 1754 9856 192,1 9656 -213
Tableau 5 : Fréquences de résonance du nickel I§fiff), du nickel oxydé en configuration (X2),,0,40,) €L

du nickel oxydé en configuration (Xf), ,+,)- Modules d"Young apparents du Nickel et du NiO
Ni (hg = 1,77 mm) /NiO (hg; = 29 ym) / oyio(RT) = —485 MPa

L’évolution des contraintes présentées dans ldedak 4 et 5 est tracée en Figure 39, en
fonction de la température. Leur évolution entr® 40600°C varie de fagcon quasi monotone,
décroissante, en compression.
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Figure 39: Résultats bruts de contraintes résiduelles d’oxytéeblickel, en fonction de la température,
déterminées par la méthode dynamique résonante.

B) Comparaison avec I'analyse DRX

Les valeurs de contraintes obtenues par DRM sdetrdénées a des températures comprises
entre 400 et 600°C. Or, la détermination de lareomite sur les mémes dépbts par DRX n'a été
effectuée qu’a la température ambiante. L'utilsatdu protocole décrit en Annexe 2 nous a
obligé a faire I'ablation des revétements. Par équent, nous ne disposons plus des
échantillons pour faire une analyse DRX en tempégaDans le but de faire une comparaison
des résultats en contrainte, il a fallu déduirenieau de contrainte obtenu par DRX en

température, en utilisant I'’équation ci-dessous :

(1100-T)*0
0qprx(T) = (1100_:;§X = (25)

Ce calcul suppose seulement que la différence defficents de dilatation thermique reste
constante sur toute la gamme de température.

avec :
04 prx rT» 1@ CcOntrainte par DRX a la température ambiante) (RT
T, la température de mesure.

La Figure 40 présente une comparaison des niveaggrraintes d’oxydes de nickel obtenues
par DRM et par DRX, en fonction de la températungoair les deux épaisseurs.
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hy;=16um:
(Calcul + erreur) a partir DRX a RT
A Mesures DRM + modéle analytique
200 -hg=2%9pm : =
(Calcul + erreur) a partir DRXa RT A T

O Mesures DRM + modéle analytique TE/ﬁ/*»
T

cqa(MPa)

Ni/NiO (1100°C)

1 1
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Figure 40 : Contraintes dans le dépot NiO pour deux épaissdififérentes, déterminées par la méthode

dynamique résonante avec I'utilisation du formaksamalytique (23) en comparaison avec celles isdada
méthode DRX, en fonction de la température.

. Nous avons attribué une incertitude de 10% suvddeurs de contraintes de dépbts par DRX.
Ce niveau d’incertitude correspond a celui quiéaadttenu lors de la mesure de contraintes a la
température ambiante par la méme technique. Caosntel®s contraintes obtenues par DRM,
la courbe de linéarisation qui englobe les valel@rsontraintes a permis d’estimer un niveau
d’incertitudes de l'ordre de 3% et 10 % pour leydes d’épaisseur 29 um et 16 um,
respectivement. Cet écart résulte de l'incertitadaiveau des épaisseurs des dépots. Elle sera
d’autant plus importante que I'épaisseur de dégbtfable. La prise en considération des
incertitudes de chacune de ces deux méthodes derends contraintes, montre qu'il y a un
bon accord entre les différentes valeurs de cargaiestimées par les deux méthodes. De cette
maniére, nous pouvons valider le nouveau formaligebg (23)) pour des revétements
d’épaisseur relativement importante

2-2) Systéeme (Al/W)
A) Elaboration des dépbts

Un seul type de dépbt a été élaboré par pulvéisatinique. Ces dépodts ont été élaborés a
température ambiante a une pression déH&. Le niveau de contrainte a été controlé entre
-3,1 et - 4 GPa. Le choix du matériau du dépbttdiesité au tungstene en raison de la
prédominance de sa phaseconsidérée comme une phase stable et monopleae®etant de

lui conférer un comportement mécanique localemsmitope [44]. La vitesse des dépbts a été
étalonnée par la réflectométrie X, de l'ordreZi@A. s~*. Nous nous sommes limités a des
épaisseurs de déepobts de quelques centaines de éta@®rpour éviter les phénomeénes de
relaxation de contraintes. Dans le cas de la psk#on par faisceaux d’ions assistée par
magnétron, la réalisation de deux dépbts de paraatre du substrat n’est possible que par la
réalisation de deux étapes de pulvérisation denfagmcessive. On suppose ainsi que les
niveaux de contraintes, ainsi que les épaisseudgpéts, réalisés en configuration bicouches
et monocouche sont identiques. L'épaisseur de gasldépobts a été vérifiée par microscopie
électronique a transmission. La Figure 41 montmexdexemples d’épaisseurs de dépbts de
tungsténe, en accord avec la vitesse de dépotrdadhine de pulvérisation.
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w;(:;:;r“d’: W % 100nm + 10nm ; | Waferde W =~ 200nm + 10 nm

Silicium

a) (b)
Figure 41 : Observation microscopique par MET de deux lamesesinelatives a un dépot de tungsténe sur
un wafer de Silicium:
(a) dépdt de tungstene (100 n¢h) dépdt de tungsténe (200 nm)

B) Contraintes résiduelles des dépoéts par la méthodeestoney

Le Tableau 6 répertorie les différentes valeursatdraintes des dépbts de tungsténe obtenues
par la méthode de Stoney (voir paragraphe 3.2 dpittk 1), pour les deux configurations (X1)

et (X2). Nous avons utilisé cette deuxieme métltmlmesure de contraintes pour valider notre

meéthode, car l'analyse DRX a montré la présenc@ed’seconde phase de tungstene, ne
permettant pas de faire une analyse correcte de &Eqple.

Configuration (X2) Configuration (X1) ow(GPa)
hy (nm) hy (nm)
200£10 100+10 -3,4
400410 (série 1) 200£10 (série 1) -3,6
400410 (série 2) 200+10 (série 2) -3,1
600£20 (série 1) 300£20 (série 1) -4
600£20 (série 2) 300£20 (série 2) -3,6

Tableau 6 :Valeurs de contraintes résiduelles expérimentallsstampérature ambiante, déterminées par la
méthode de Stoney

C) Comparaison avec I'analyse DRM

 Mesure des modules du substrat et du revétement

Nous avons commence par faire une étude de dispessr les valeurs des modules du substrat,
puis du revétement (non contraints). Ces résufiatg présentés dans le Tableau 7 (étude
systématique de plusieurs échantillons pour chaquéguration).La dispersion observée au
niveau du module du substrat Al peut s’expliquar@daible épaisseur de ceux-ci introduisant
une légere anisotropie élastiquine mesure sur échantillon plus massif donne 728, e

qui est en parfait accord avec la moyenne obtenue.
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Epaisseur fs(Hz) E(GPa) fCZ’ad’as (Hz) | Ew(GPa)
totale (nm)

Equation (2) (11)
2974 69,0 2980 333
200£10 3156 77,1 3161 320
2849 73,2 3854 316
3084 75,4 3095 330
3113 74,2 3124 325
40010 3057 72,2 3059 341
3004 74,9 3015 326
2956 68,9 2968 341
2916 74,2 2928 348
2879 73,7 2896 325
2851 72,9 2868 318
600£20 3116 78,6 3134 340
2974 75,6 2992 349
2980 74,4 2997 329
3023 77,5 3040 331

Moyenne 74,142 331+10

Tableau 7 :Résultats expérimentaux en termes de fréquencésdeance, module d’Young pour le systéme
(Al/W) bicouche pour plusieurs épaisseurs de dép6t

Nous voyons que, malgré le choix optimal du systéii@/, la faible épaisseur des films
introduit des décalages tres faibles en fréquamspectivement de I'ordre de 6, 12 et 18 Hz,
soit 0,2,0,4 et 0,6 %. Cela justifie a posteri@ichoix du décapage afin de ne pas introduire
d’erreur de recalage des fréquences du substrarfobxe 2). Nous obtenons donc une valeur
moyenne de module de W de 331 GPa sans trop dersiisp. Pour W massif, la littérature
donne des valeurs autour de 400 GPa mais le Hakdlao®immons et Wang [45] donne plutdt
une valeur de 370 GPa. Nos résultats donnent ueervimférieure. Pour I'expliquer, nous
prendrons en compte la nature nanostructurée ldes W qui présentent de nombreux joints
de grains. Si I'on considére qu’ils introduisenttanx de nano-porosité p, le modéle élastique
établi par Ramakrishnan [46] donne la relationeentodule k du matériau nanoporeux el E
du massif : E=Ew (1-3 p) pour un coefficient de Poisson moyen de €t/2ine porosité
volumique p faible. Les valeurs respectives de &3870 donnent alors une porosité faible de

'ordre de 4%. Comme la mesure de fréquence par DiRpbse I'unicité du rappoft, cela

implique qu’au lieu de prendre une densité théaride 19,3 pour W, il faudrait prendre une
densité de 18,5. Pour la suite de I'étude, noupreadrons pas en compte ces corrections
minimes. Nous avons également essayé de revétiswlestrats plus fins (<0,2 mm) afin
d’augmenter le ratio des épaisseurs, donc la gétésid la mesure, mais sans succes. Les
contraintes macro deviennent inhomogenes commenlirime la mesure statique de la fleche
et les résultats de DRM qui deviennent incohérents.

+ Mesure des contraintes résiduelles

Le Tableau 8 présente les différentes valeurs ddraiates déterminées par DRM en
comparaison avec celles issues de la méthode deyGimour les différents dépbts de tungstene
(X1).
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Epaisseur| f;*(Hz) | E4;(GPa) | Eyy(GPa) fq.ad,as(HZ)

(nm)

Equation 1) (11)
2974 69,0 333 2978

100+£10 | 3156 77,1 320 3160
2849 73,2 316 2853
3084 75,4 330 3094
3013 74,2 325 3022

20010 | 3057 72,2 341 3063
3004 74,9 326 3012
2956 68,9 341 2966
2916 74,2 348 2925
2879 73,7 325 2893
2851 72,9 318 2864

300+£20 | 3116 78,6 340 3130
2974 75,6 349 2987
2980 74,4 329 2994
3023 77,5 331 3035

Tableau 8: Résultats expérimentaux en termes de fréquenaésdeance, module d’Young apparent et
contraintes résiduelles du dép6t pour le systen®J)*en configuration (X1) pour plusieurs épaissede
dépbts.

Nous voyons dans le Tableau 8 que les valeurs digadotes (cases rouges) présentent une
enorme dispersion. Elles restent tout de mémelttadse de grandeur des valeurs issues de la
méthode de Stoney pour laquelle il est difficile denner une incertitude fiable. Cette
dispersion tend clairement a diminuer avec l'augiaiigon de I'épaisseur, mais reste néanmoins
trés importante. Pour comprendre cela, il nousregnir au choix du systéme, choix lié a une
optimisation de la sensibilité expérimentale paudétermination des modules de films minces
non contraints. Ce choix a bien sir été opéré akgptimisation numérique et analytique
proposée pour la détermination des contraintedaparéthode DRM. Or, la sensibilité de la

meéthode (décalage de fréquence de résonance) dépdadquantitt{l —%) de I'équation

(23). Le choix se révele donc désastreux puisqglaedidpersion pres, nous obtenons une valeur
comprise entre 0,1 et 0,2 (0,75 dans le cas demmgsNi/NiO). Nous avons donc traité le
probléme de fagon inverse. En fix&fit=72 GPaE;=331GPa et en reprenant les valeurs de
contraintes provenant de la méthode de Stoney, avass simulé I'erreur sur la fréquence de
résonance donnant une dispersion relative moyeansdtraintes de 50 %. Nous trouvons
gu’'une dispersion de = 1 Hz suffit a reproduirgeelispersion et explique donc les résultats
obtenus.

En conclusion, si le choix du systeme Al/W est boane option pour la détermination du
module des films minces, il s’est révélé catastigyd en termes d’analyse correcte des
contraintes dans ces mémes films minces. Toutdigrmalisme analytique proposé rend
bien compte a posteriori du fait que I'’étude deysteme ait été vouée a I'échec par un mauvais

choix du ratioi—f .Cela conforte tout de méme la validité de I'appec
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Conclusion générale et perspectives

1) La DRM, nouvelle méthode d’analyse des contraintes
internes ?

Ce travail de these consistait a élargir le chargppdication de la méthode dynamique
résonante aux mesures de contraintes au sein désaua. Elle était validée pour les massifs
non revétus a l'aide d’'un formalisme adéquat. #itéintéressant de rendre cette méthode
valable également pour les dépots, en utilisanhauveau formalisme adapté aux substrats
revétus. La problématique de cette thése consiatai€finir les principaux facteurs qui
interviennent sur I'évolution de la frequence dsor@ance d’'un substrat revétu contraint par
rapport a son état libre de contrainte. Dans ledas massif contraint sans revétement,
I’évolution de sa fréquence de résonance par rappson état libre de contrainte est gouvernée
par un formalisme vibratoire, dont la prise en adémtion de I'existence d’une contrainte s’est
effectuée dans le terme d’énergie de déformatiare Bnalogie avec les substrats revétus
contraints nous a incité a déterminer la distrifutile contrainte dans I'épaisseur de tout le
composite substrat/dép6t. En plus, selon des régerdnstatations issues des travaux de
Mathieu Tatat, il est désormais indispensable die tmmpte de la nature du confinement du
dépdbt et de son épaisseur, sur la fréequence dearése du composite.

Pour développer ce dernier formalisme, nous avéabse des simulations numériques par
éléments finis a I'aide du logiciel Abadusur une poutre en deux modes :

- en mode statique, nous avons déterminé la disiwibde contrainte dans I'épaisseur du
composite. Cette distribution de contrainte dépefféctivement de la nature de
confinement des dépb6ts (monocouche ou sandwich).

- en mode dynamique, nous avons mis en place un maodéhérique capable de
déterminer la frequence de résonance d’'un matéoané. Des comparaisons avec les
modeles analytiques adéquats aux massifs non seegéhtraints ou non et aux massifs
revétus libre de contrainte ont permis de validgtecapproche numérique.

L'implantation des résultats de I'étude statiquesdie modéle numérique en mode dynamique
nous a permis par la suite de développer le foemedivibratoire pour les substrats revétus
contraints, a la fois par approches numérique ayque.

Dans ce cadre, la détermination de contraintesluélies au sein des dépots par la méthode
dynamique résonante suit le protocole expérimesiigant :

1) Etude du substrat : déterminationkfe(Eq. (1)),
2) Etude d’'un substrat avec deux dépots sandwich (H2)ermination dé&; (Eq. (11)),
3) Etude d’'un substrat avec un seul dép6t monocou¢hg :(détermination de,; (EQ.

(23)).

Nous avons appliqué cette démarche sur deux tygpdépubts réels, en faisant une comparaison
de leurs valeurs de contraintes avec d’autres rdégde mesure. Ces comparaisons ont révelé
gue la méthode dynamique résonante et le formalisbmatoire développé pour les substrats
revétus contraints, sont efficaces dans le cagdétd épais. A ce stade, il resterait a faire une
étude systématique avec des revétements de I'didmaicron et présentant des valeurs de
module et de densité adéquates (bonne sensibiltéreesure). L'avantage le plus important
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apporté par la technigue DRM est de proposer saméihent une caractérisation de I'élasticité
et des contraintes internes des matériaux, alaed’goalyse DRX nécessite de connaitre au
préalable I'un ou l'autre. Le deuxieme avantageelte méthode est de pouvoir analyser en
continu en température le niveau de contraintenes. Ceci peut étre relativement rapide,
contrairement par exemple a I'analyse par DRX @mande d’établir un spectre expérimental
pour chaque température discréte étudiee. Enfinfraiotes internes ou non, I'étude des
revétements par DRM, plus particuliéerement lesteménts fins, passe par une détermination
précise de la densité de ceux-ci. C'est ce depuoert qui apporte le plus d’incertitude par

rapport a celui engendré par I'épaisseur.

2) Vers l'utilisation de la DRM pour I'étude des couphges
contraintes internes/propriétés physiques ?

2-1) Couplage contraintes internes/magnéto-élastiéi

L’'analyse des contraintes du systeme Ni/NiO n’aeffiéctuée qu’a partir de 400°C (en dessus
de la température de Curie de Ni). En dessous d&, le module du nickel ferromagnétique
présente une particularité appelée dfteflié a la magnéto-élasticité, qui est illustréregure

42. Cet effet n’est autre que I'écart du moduleali¥g apparerf par rapport a celu, relatif

a un matériau paramagnétique. En dessous de laétatape de Curie, la variation de
laimantation spontanée du matériau ferromagnétique conféere une déformation
magnetostrictive. Cette derniere déformation s®oa la déformation élastique, d’ou
I'obtention d’'un module d’Young apparent plus failgjuek,.
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Figure 42: Module d’Young: en température du nickel putreprésente une extrapolation du méme
matériau équivalent paramagnétiqyap].

L’évolution du module d’Young apparent avec la témgpure présente une chute jusqu’a
200°C, puis une augmentation jusquiE, a cause de I'évolution de [l'anisotropie
magnéto-cristalline et de la diminution de l'ainaiin spontanée avec la température,
respectivement (plus de détails en référence [R&Jus voyons que I'amplitude de I'effaE
diminue progressivement (courbes noires, bleu pauge) avec la présence d’'un ou deux
dépbts de NiO (Figure 43). Ce comportement estldiitéoduction de contraintes internes par
lintermédiaire des revétements. Cette introductiercontraintes provoque une réorganisation
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des domaines magnétiques, ce qui a entrainé pardeoconséguence une variation de leur
aimantation spontanée et donc une modificatioredesldéformations magnétostrictives.
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Figure 43: Module d’Young du nickel nu et oxydé sur une ox daces, en fonction de la températ{@s].

Nous voyons qu'au-dessus deld@ module de Ni oxydé sur une seule face varierEmgent,

dd a la présence de contrainte. Mais on dessolsad effet devient négligeable devant I'effet
de couplage. Nous avons quantifié le niveau derammés dans le substrat Ni a partir du
nouveau formalisme développé au cours de ce traeatheése. Dans le but de vérifier s'il
existait ou non une corrélation contraintes-intefeffets magnéto-élastique, nous avons étudié
également un autre systeme Ni/W avec des dimensébndes niveaux de contraintes
completement différents. La Figure 44 présenteoligtion du module d'Young du nickel
normalisé par rapport a celui obtenu a 370°C, entfon de la température pour des substrats
non revétu et revétu en configuration (X2). Ellentne que nous retrouvons effectivement le
méme type d'effedE, selon I'épaisseur de W déposée.
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Figure 44: Module d’Young apparent, pour des substrats deshickn revétu ou revétu de tungsténe en
configuration (X2).
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Le Tableau 9 répertorie les différentes épaissedesssubstrats de nickel avec leur dépét, les
niveaux de contraintes des différents dépots et dawnickel, ainsi les rapportAéM du

non revétu

nickel. Comme l'effetAE est maximum a 200°C, nous avons rationalisé tedftecorrigé le
niveau de contraintes en utilisant I'équation (25).

Nature Dépbét | o4 (GPa) | &, (MPa) | &, (MPa) | AE contraint
Par DRXa | Simulee a T°| Simulée a | AE 0, reveru
T° ambiante | ambiante 200°C

Ni/NiO (2mm) | 1*13 um -0,51 3,5 2,9 0,88

1*16 um -0,56 45 3,8 0,78

1*29 um -0,51 7,4 6,3 0,64

2*16 um -0,56 9 7,5 0,55

2*28 um -0,43 12 10 0,44

2*29 um -0,45 13 10,8 0,41

Ni/W (0.24mm) | 2*100nm -3,56 3 2,8 0,84

2*200nm -3,28 5,5 4.8 0,77

2*300nm -3,03 7,6 6,8 0,65

Tableau 9 :Contraintes brutes dans les systémes Ni/NiO &V Ni/I'effet/E du nickel correspondant

. 2 P AE i . .
A partir de ces donneées, nous avons tracé le tépmé’m) en fonction du niveau de

AE non revétu

contrainte induit dans le substrat du nickel, gesideux systémes Ni/NiO et Ni/W (Figure 45).

1 T T

O  1580umNi2 /2 mm Ni
o 200-800 nmW /024 mmMi

L o

AE contraint

AEnon revatu

0.2

o 5 10 15

g, (MPa)
Figure 45 : EffetAE normalisé au sein du nickel en fonction du nivéawontrainte.

On peut remarquer gu’il y a une bonne corrélaéintre les deux systemes de dépots (points
noirs et bleus), relatives a NiO et W respectiveinéiou la confirmation que ce phénoméne
de couplage magnéto-élastique/contraintes interpest étre généralisé. Toutes ces
observations expérimentales ne sont possibles gukugilisation de la technigue DRM. En
effet, celle-ci impose un niveau moyen de déforamatle I'ordre del0~°, ce qui dans le cas
du nickel impose un niveau de contrainte de I'ordiee0,2 MPa. L’'influence de contraintes
internes d'intensité comprise entre 2 et 10 MP4d pisi étre envisagée.
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2-2) Couplage contraintes internes/propriétés phygues : application
au systeme PZT (ferroélectriques)/W

Des analogies existent entre le ferromagnétisn fetrroélectricité, en terme de I'évolution
de leurs modules d’Young apparents suite a la egusgtion de leurs domaines a I'échelle de
la matiére [47]. Nous avons choisi d’étudier leppietés élastiques d'un matériau
ferroélectrique PZT d’une compositia®b Zr, sTi, ;05 afin de s’affranchir de la présence de
différentes transformations de phases annexegrenidn de la température. La température
de Curie pour ce type de matériau correspond d@ranseformation quadratique/cubique et se
situe vers 380°C (Figure 46).
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Figure 46 : Module d’Young et frottement interne de PZT 50é50fonction de la température (état sans
contrainte).

Le passage d€, est complétement différent de ce qui a été obs@mér le Nickel
(ferromagnétisme) : la phase cubique a haute teaahypérpossede une évolution non classique
(augmentation du module avec la température conibeereé sur la plupart des oxydes, mais
ici I'effet est conséquent puisque le module augmee 40 % entre 380° et 600°C), on voit
juste une inflexion de la courbe au lieu d’'une miptde pente abrupte avec changement de
signe. Nous avons donc représenté I'amortisse@ehtqui lui présente un maximum marqué
aT,, suite au changement de phase [48]. Nous ne l&pas encore mentionné dans ce travail
mais la DRM permet également de déterminer le moerfit d’amortissement :

_Aw

0t =77 (26)

avec W correspond a I'énergie élastique emmagasinégilétcorrespond a la dissipation
d’énergie due en général a des mécanismes vistigaks

* |ntroduction de contraintes

Nous avons commencé par étudier I'effet de I'intrctébn de contraintes sur le comportement
de ceux-ci. L'introduction de contraintes a ét&etffice par I'ajout de deux dépdts de tungsténe
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(300 nm) sur les deux faces paralléles d'un échamtiie PZT ayant une épaisseur de 0,5mm.
Le niveau de contraintes de compression introdsiitde -3,5 GPa dans le dép6t, ce qui
correspond a un niveau moyen induit de + 4,2 MRAw® da substrat. Nous n’avons pas pu
introduire plus de contraintes afin d’éviter I'dage du film de W et surtout a cause de la
fragilité et I'aspect poreux des échantillons derPdui ne permet pas d’augmenter le ratio
dépdbt/substrat. Nous avons adopté une hypothede gigne de contrainte n’influence pas sur
le couplage comme dans le cas de la magnéto-di@stic

La Figure 47, présente I'évolution du module d’Yguapparent des deux céramiques
ferroélectriques Pb 21sTi 0503, en fonction de la température pour un échantblon et revétu
contraint, respectivement.
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Figure 47: Evolution du module d'Young apparent de PZT, eatfom de la température pour un échantillon
brut et revétu contraint.

Nous observons une légere augmentation du modyeram de la phase quadratique
ferroélectrique mais I'effet reste limité en retetiavec le faible niveau de contrainte introduit.
Pour faire une analyse complete comme dans leecll fifrromagnétique, il faudrait pouvoir
introduire un niveau de contraintes supérieur. Mes,psi la théorie de Landau pour les
matériaux ferro est similaire en termes de couplaga magnéto-élasticité [49,50], nous
n'avons aucune idée sur la sensibilité du couplagayvoir quel niveau de contraintes doit étre
atteint afin de saturer celui-ci.

2-3) Couplage contrainte isostatique/propriétés phsiques : covalents

Un cas assez surprenant du couplage (contrainiesés/propriétés physiques) concerne la
structure covalente. Que ce soit pour Si, Ge et en8if (silice vitreuse de haute qualité
constituée de tétraédres SjQdorsqu’on commence a faire les mesures DRM farsle vide
dans I'enceinte de mesure afin de tester la qudlitdhontage de I'échantillon, aprés mise sous
vide, on ne retrouve plus le pic de résonancealEoh se rend compte que celui-ci est déplacé
vers les hautes fréquences et n'a plus du toulmenélargissement. Le Tableau 10 présente
I'’évolution du coefficient d’amortissement fqainsi que celle du module d’Young de quelques
matériaux covalents, entre la pression atmosph&edjle vide.
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Atmosphére | Vide Atmospheére| Vide
E (GPa) Ix10°
Si 174,4 174.8 1,24 0,22
Ge 137,9 138,3 0,76 0,19
SIO 70,9 71,2 0,93 0,23

Tableau 10: Module d’Young et coefficient d’amortissement delques matériaux covalents a la pression
atmosphérique et sous vide.

Ceci est tout a fait inhabituel comme comportemesat,pour tout autre type de matériau, a la
mise sous vide, la position du pic de résonancehaage pas et la variation d’amortissement
est de I'ordre dd0~> (frottement d( a I'air). Méme si la variation dedule d’Young n’est
gue de I'ordre de 400 MPa, elle n’est observéepmueg une dépression de 0,1 MPa. Quant a
'amortissement, il est divisé par un facteur cosi@ntre 4 et 6. On peut raisonnablement
penser donc qu’il existe un couplage (module + #&ssmment) avec la contrainte de
confinement. Ce couplage n’est pas sans conséqgpersmpie dans la littérature on trouve que
le silicium est utilisé comme détecteur dans degga a vide de haute précision par la mesure
de son amortissement [51], méme si cette réfénemoeentionne pas d'origine ‘matériau’ dans
le choix du silicium. Nous voyons ici que la seilgdde son amortissement au vide est cent
fois supérieure (de I'ordre de i@ lieu de 10) ce qui en fait évidemment un excellent
actionneur. Nous avons installé une jauge a video®e précision sur I'enceinte pour suivre
I'évolution de E et de ®sur Si, lors de la mise en dépression jusqu’ar {Fgure 48).
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Figure 48: Evolution du module d'Young apparent et du coefiicd’amortissement de silicium lors d'une
dépression d'1 bar.

Il est clair que I'évolution de ces deux grandezstslinéaire. Pour aller plus loin dans I'analyse,
nous sommes repartis sur I'élaboration de films &\360 nm (contraintes de l'ordre de -2,5
GPa pour W et +3 MPa pour le substrat) afin de gagn facteur 30 sur le niveau de contrainte
dans les substrats de silicium. Malheureusemennits ntavons observé aucune différence de
comportement. Ceci signifie que dans le cas étudi@résence deontraintes planesest
inopérante et qu’il faut certainement imposer goatrainte isostatique Pour résoudre ce
probleme, il faudrait mettre I'enceinte de mesure@mpression, ce qui n’est pas envisageable
en raison de nombreuses piéces de montage etradmiiée en céramique poreuse qui ne
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supporteraient pas cette compression. Quant alurt dé compréhension du couplage observeé,
certainement que la structure diamant avec sesfiaiélastiques covalentes spécifiques doit
jouer un réle déterminant.

Dans cette derniere partie, nous avons donc mqutaé cours du travail de these, I'élaboration
des revétements avec un niveau de contraintemi@geontrolé, la simulation du niveau et du
profil de contraintes associées dans le substtattidéisation de la technique DRM permettent
d’analyser l'influence de contraintes macroscopsgsier certaines propriétés physiques ; ceci
ouvre un nouveau champ original d’études.
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Annexe 1

Etude analytique de I'influence des contraintes irdrnes sur les fréquences
de vibrations : Cas des massifs

L’influence d’'une contrainte interne homogeng sur la fréquence de vibration propre en
flexion a déja été analytiquement abordée danadedes substrats [52] en s’inspirant du cas
des poutres précontraintes [53].Que la contraimiteappliquée (externe) ou interne ne change
rien au formalisme si ce n'est que dans le bilargétique le signe de la variation de fréquence
change.

Nous allons décrire a nouveau cette approche @éareslsimple des matériaux massifs afin de
I'étendre ensuite au cas plus complexe des revétisme

Si on considere la présence d’'une contrdimirne macroscopique longitudinales,, dans le
cas de la flexion dynamique d’'une poutre, seuleldeormation longitudinale est prise en
compte et par conséquence seule la composantenttainte statique longitudinale apporte un
terme supplémentaire dans le bilan énergétique :

NTESy

Us

L
! dd
E fq xaz
_hso
2

q est le couple de rappel imposeé par la contraiategsie et peut étre défini par :

_ (5W)
q - O-S 6x

Ce qui donne:

NTESy

Os

L
_ 1 f d d
=73 Oy xaz
hs 0
2
De plus, de nouvelles conditions aux limites apigaeat aux extrémités en x=0 et x=L.
M(0,L) = + o,w(0,L)
L’expression du Lagrangien prenant en compte lagmée de, devient :

L ) 5
1 1(  h% [(6%w Sw 2, Sw
L _V_T_EhSJ-E(E 12 (5x2> — 0y (E) —p(ZT[fUS) w* |dx + oy WE(O)

0
0
—w (L))

L’application du principe d’Hamilton minimisant hérgie s’écrit:
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L= j( o () - (2) - onte) o
sw
+5 <§) a5 (w(0) —w(L)) = 0

L’intégration par parties (théoreme de Green) donne
SL=|E LNCETAY + 5 <5W>L Ehg 63W+ Sw (w)k
P12 \wz) TS0 ), 12 5x3 W

Les nouvelles conditions limites sont :

’1‘—; Ewig = 0 (Effort tranchant non nul)

5x3 5x
hZ (82w)2 .
E o (ﬁ) + o,w = 0 (Moment de flexion non nul)
Et I'équation générale de vibration devient:
h? §*w 5w 2
12 4% + o, % =p (27Tfos) w

La résolution est plus complexe que dans le cas santrainte car conditions limites et
éguation générale présentent des termes suppléreentaous obtenons néanmoins :

(

";lgz) 0,94645 p f,.

hZ
Que l'on peut réécrire :
2 2
ogL
fs"’; =1-0,309 ——
f& Eshs
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Annexe 2

Protocole expérimental pour la détermination
des modules des revétements par DRM

Ce protocole a été défini afin d’éviter toute évimn de I'élasticité du substrat (référence) lors
de I'élaboration du revétement.

Pour les revétements épais :

1) On mesure la frequence de résonance du compadgistiat + revétement)

2) On enléve par polissage le revétement et on mdaufigéquence de résonance du
substrat pour calculer son module.

3) Avec cette valeur de module, on recalcule la frégaale résonance du substrat relative
a son épaisseur initiale : en effet, il est impalesd’éliminer le revétement sans polir
une partie du substrat, ce qui change sa fréquimoésonance

4) On calcule le module d’Young du revétement

21 T T T T

I Substrat(calcul) ™=
| &., SU rat (calcul) []

f(kHz) | = ]

18

17 [ 2 ‘e, i

18 [ 1 1 1 1
0 100 200 300 400 S0

T°(C)

Pour les revétements minces :

1) Mesure de la fréquence de résonance du composiist(at + revétement)

2) Le polissage mécanique n’est pas adéquat a I'&itioin des revétements de quelques
centaines de nanometres, d’ou la nécessité deuaid®capage chimique. Dans le cas
des films minces de W, il a fallu utiliser une s@uo de HOx.

3) on mesure la fréequence de résonance du subsimat,cen détermine son module
d’Young.

4) On calcule le module d’Young du revétement
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Annexe 3

Etude analytique des variations des fréquences dalsstrats revétus libres
de contraintes. Cas du mono et du bi-revétement (dgmique)

L'étude numérique (Figure 32) a montré gu’'a épaissetale donnée des revétements, la
variation de la fréquence dépend du confinemeataisde la présence du revétement d’'un ou
des deux cbtés. Ceci n’était pas pris en comptialginent dans le calcul analytique : seul le
cas du dépot unique a été traité par I'approcheani@oe de poutre composite développé
antérieurement [22], [27]. Comme ultérieuremenyatraiterons le probléme de contraintes
internes par approche Lagrangienne, nous allortsirédes deux cas avec cette approche en
optimisant les cas du dépot double.

Cas du sandwich (mode de flexion)

C’est le cas le plus simple qui ne demande aucypathase particuliere ; le probleme étant
symétrique, centres géométrique et inertiel sonfarwus. Le mode de flexion est caractérisé
par une déformation longitudinale sans cisaillemg@rypothése cinématique de Bernoulli)
valable lorsque le rappoht/L de I'épaisseur sur la longueur de la poutrefable ce qui est
vérifié expérimentalement.

su _ 52w

S:
X 6x Sx2

Si nous considérons une poutre-sandwich (substratatiuleEs, de densit@s et d’épaisseur
hg, bi-revétement d’épaisseznhz—d , de densit@q et de modul&y), les énergies de déformation
et de déplacement s’écrivent :

hg hs hs ha
2 L 2 2t2 1L )
1 ) 1 ) 52
5_[ ESZ W dXdZdt +§f f fEdZ W dxdzdt
t hso t _hs h4 hs o0
2 2 2 2
hg hs hg hg
2L . 2 2t2 1
j f fp w2 dxdzdt + Ef j fpd w2 dxdzdt
t _hso t s _ng hg 0
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Dans I'hypothése de solution harmonique décrivamésonance (Lagrangien indépendant du
temps), la fonction-solution doit prendre la formé,z,t)=p(x,z) sin(zf.,t) ou f., est la
fréequence de résonance du composite. L'intégragarrapport au temps donne :

fp'z dt = (ZH]CCZ)zfpzdt

t

Le Lagrangien indépendant du temps s’écrit alors:

hs hs hd
2 2%tz )

N f f szz W ezt
- e XAZ
2 d ox?

hs hg hs 0
22 2

L
1
=3 @uf)? [(bshs + pahdw?)ax
0

On applique le principe d’Hamilton minimisant leseégies [23] ce qui nous donne les
conditions limite :

52w 853w

Ox? - 5x3

en 0 et L (cisaillement et moment fléchissant iawis extrémités) et I'équation générale de
vibration, valable en tout point du volume :
5w
ox*

= 24(fe,)w

Ceci est valable autant pour la poutre homogenstsattgue pour la poutre-composite. Pour la
premiere, sa frégquence de résonance Vvérifie :

h3
fig T2
Ps 5
hg hdh§ + h(zi hg + fg—d
fz Esﬁ +E, 7
Co a

hsps + hgpg

D’ou la relation :

2 3
1+ﬁ(3h—d+3ﬁ+@)

fci _ ES hs h? hg
£ 1+ Hapa
hs ps

62



Cas du mono-revétement (mode de flexion)
@ zZ,wW

—/_\—D

=" 1 T X,u

La problématique ici est la méme avec une diffewtipplémentaire : quelle est la cote T a
prendre en z comme origine : centre géométriqudred’inertie ou autre ? En d’autres termes,
il faut déterminer la position de la fibre neutrerégime dynamique.

Pour répondre a cette question, nous allons mieimlignergie de déformation afin de
déterminer cette référence de cbte T :

hs h hs h
T, ) ST )
1 (6 2w , (8 2w
Vv = E f f ESZ W dxdz + — f f EdZ W dxdz
hS h 0 hs h 0
— T T

ow)
= ( d(‘f’] dx (s ([hs — hy + 2T + [hy + hg — 2T]3) + Eq ( [hy + hg + 2T]% — [hy —

hy + 2T13))

La minimisation (2—; = 0) donne:

_E,4
r=la E;
2 1+hggt -4

Nous voyons, et ce n’était pas du tout intuitifede rapport des modules intervient dans les
bornes d'intégration de I'énergie de déformatica fgartie inertielle ne bougeant pas) ; le
Lagrangien peut étre ainsi réécrit et comme danadedu bi-revétement, la nouvelle fréquence
de résonancg, peut étre déduite par minimisation energétiqueusNabtenons la nouvelle

expression :

ha o hd ., Eay, hi Eq\’
2 1+ES<3h +3 g(2——)+—3(1+3( _E_s)

]?z 1+hdpd
hs ps
hq hd h?z)
o 1+Qp_d
hs ps
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Lorsque k& et E sont tres différents, les deux formulations vawedyer des que le rapport des

P . h . . Py , ;.

epalsseur‘;li augmente ; nous retrouvons ainsi la differenceiég par approche numérique.
)

Si cela ne change pas grand-chose dans la plugsdas expérimentaux, cela va influer par la
suite avec l'intégration des contraintes interrassde calcul.
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Annexe 4

Etude analytique 2D des profils de contraintes
des mono et double revétements (statique)

Cette étude analytique des profils de contrairtiesntiques se limite a une approche 2D ; en
effet dans le cas de support/substrat de type @dettargeur faible devant la longueur, le calcul
numerique montre qu’on peut se limiter a une agpe@D.

Cas du sandwich

Dans I'hypothése de I'élaboration de deux dépotsetsiques d’épaisseélZ{1 et de modulé,

sur un substrat d'épaissehy (h;<<h,) et de modulé&,, le calcul numérique (Figure 21)
montre qu'il N’y a pas de distorsion de la strueten présence de contraintes thermiques
d’élaboration. Cela prouve que les déformationsdaifles) revétementg et dans le substrat

& sont constantes. La condition physique a l'intexfast :

&g — & = AadT

Ou Aa est la variation relative de coefficient de ditexta linéaire entre les deux matériaux et
AT le gradient de température lié a I'élaboration.

Dans I'hypothése ou les deux matériaux sont purérélastiques, nous pouvons écrire le
Lagrangien du systéme représentant I'énergie demétion dans tout le volume :

1 2 1 2
L=< f dx.dz.Eg.e5 | += .[ dx.dz.Eg. &5
2\JJp, 2\JJy,

Comme les déformations sont indépendantes de & Btltexpression devient :
1 2 2
L"’E (h’dEdEd + h’SESES)

Nous avons donc deux inconnues, les deux défornstimais avec la condition d’'interface,
nous n’obtenons plus qu’une expression a une Jariab

1
L~E (hgEg€3 + hyEs(eq F ATA)?)
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Nous avons donc un Lagrangien monodimensionnel@itcipe d’Hamilton minimisant cette
énergie s'écrit simplement :

oL _.
68(1_

SO|t :thde + hSES(Sd $ ATAO{) =0

On en déduit :

hs ES hd Ed

= HAQAT —35 4 AaAT et &5 = T AaAT
fa = HAdA TR, T ArAl et & =t dadly

Si I'on écrit en contrainte :

_ hq hq
0q~ *+ EqAadAT et og = + AadAT —E; = ——o0y
hg hg

On retrouve les mémes résultats qu’avec le numériqu

Cas du mono-revétement

- Ny — <

Dans ce cas les contraintes d’élaboration entraumes courbure bien connue du’ composite’,
caractérisée par le déplaceme(t). On retrouve cette courbure par calcul numerigfigure
17). Dans le cas ou le rapport épaisseur/longueur édefat que les déplacements restent
faibles, que ce soit en statique comme ici ou eradyque (vibrations), nous pouvons appliquer
la condition cinématique de Bernoulli : les secti@m rotations restent perpendiculaires a la
fibre. En d’autres termes, il 'y a que des défdroms longitudinales en x et pas de cisaillement
dans le plan xz.

_ou(x,z)  dw(x)
R I =0

Ceci implique :

ow
u(x,z) = (C—-2) 3% soit en dérivant par x :

5%w
Exy = (C _Z)W

Ou ‘C’ est une constante locale inconnue. Nousalkencore différencier ce qui se passe dans
substrat et dans le revétement, en écrivant :
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52w 52w
£d=(D—Z)W et £5=(S—Z)W

Ou D et S sont deux constantes inconnues religda pandition d’'interface :

5%w
gg—&=(D-15) WziAaAT

Nous pouvons écrire le nouveau Lagrangien du system

hs+hg —hs+hg

1 (S%w zd ) 2 2 2
L_E_[ 52 X Edj;ls_hd(D—Z) Z+ESJ-_hs+hd(S_Z) z
2 2

L1029 e a0 = By 4 o (52 4
1 (4aAT)? hs_, 5 h?
Le principe d’Hamilton implique :

5L) _5L> _0
§D)s  6S)p

Soit deux équations a deux inconnues dont la résnldonne :

hs hs h? ES
§=--= ( D==
6 ¢ 2 T ohaE,

Nous pouvons donc écrire I'expression des défoonati

( hs> 5%w  h2E; §%w hg )52w
Eq =

T 2) sx2 - 6hy E; 6x? et &)= (_Z ~ ) 52

De plus :

82w _ +AadT | 6hgE AaAT
5x2 D—-S = Egh?

On en déduit :

— thd Z
&q = TAaAT et &g = + AaAT <1 + 6—)
hsES

Si I'on écrit en contrainte :

h’d Z
04 ~ £E4AadT et o5 = —7%0, (1 + 6h—)
S S
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On retrouve encore les mémes résultats qu’aveauteérique. Comme preuve que cette
approche est réaliste, nous allons regarder |lebcoeide la poutre :

62(1) — 6hdo-d
5x2  — Egh?

Ce qui en intégrant deux fois en x et avec la domdw/6x (L/2)=0 donne :

Ou L est la longueur de la poutre et C une constasat fleche est donc de :

L 3hg04L?
)_+d_“d

w(L,0) —w <E ~ T T4ER?

Nous retrouvons donc la formule de Stoney.

Nous avons choisi des contraintes purement theemsigqar elles ont I'avantage d’estimer
numeériquement le niveau de contrainte dans le déaodta relation d’interface. De plus on

s’affranchit des possibilités de gradient dangl&tement. Maintenant, n’importe quel type de
contrainte d’élaboration répondra au méme formaisntravers I'équivalence :

0q = TE;AaAT
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Annexe 5

Etude analytique de I'influence des contraintes irdrnes sur les fréquences
de vibrations de substrats revétus. Cas des revétemis simple et double

Dans un premier temps, le formalisme établi posimhassifs (cf. Annexe 1) a été étendu aux
substrats revétumais sans prendre en compte la présence des conirais dans le substrat
L’hypothése avait été faite qu'on pouvait les nggllipuisque de faible niveau (confirmé par
cette étude). Mais comme I'énergie vibratoire inéégut le volume, cette hypothese apparait
dorénavant comme trop restrictive.

L'approche numérique décrit dans la deuxiéeme paitiechapitre 2 a déja montré que
l'intégration de la présence des contraintes dassibstrat (constante pour le bi-revétement et
profil pour le mono-revétement) avait un impact far non sur la fréquence de vibration selon
le type de confinement, cette derniere partie \@ayes de retrouver analytiquement ces
résultats.

1) Cas du sandwich (mode de flexion)

Nous traiterons ce premier cas qui est le plus lgimppisque les contraintes sont constantes
dans le double revétement et dans le substnagsgdctivement,; et — ’;—dad). De plus, devant

la complexité croissante des calculs, nous noutelions a un développement au ler ordre. Par
rapport a I'annexe 2, seule I'énergie de défornmatiocange :

hs hs hs hg
2L ) 2 2'2 1 )
1 , (8%w , (8%w
R E f ESZ F dxdz + — f f Ed Z F dxdz
_ﬁ 0 hs_h_d E 0
2 2 2 2
hs hs hg hs
= 2t2 1 2
1 62W d 2
_— J- j f 04 Z W dxdz Eh—s f 04 Z F dxdz
hs_hg & 0 _E
2 2 2 2

La seconde ligne représente l'effet global intrbchar la contrainte dans tout le volume
(substrat + revétements). En intégrant cette paoimeposée de deux termes, nous obtenons 0.
Ceci signifie que le Lagrangien globakst pas affecté par la présence de contrainteEn
d’autres termes, I'équation de vibration est la m&nla fréquence de vibration du composite
n'est pas affectée.

Pour comprendre ceci, décomposons le calcul. Lstsatbcontraint subit une variation de
fréquence (méme calcul que I'annexe 1) telle que :

2 2
hqoqL

fs"’; =1+0,309 =
A Eshs

De son c6té le double revétement ‘voit’ lui uneiaton :
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2
feroa _ g _ 0,309 hdadf
fc* E;hs

En conclusion, nous retrouvons le résultat numérigle I'équation (13), a savoir
gu’expérimentalement, comme nous n’avons acceslgufaquencelu composite contraint
et dusubstrat non contraint, nous n'observons aucune variation de fréqueaogration liée
au revétement s’opposant exactement a la variafierau substrat.
Il en résulte que le cas durrevétement nous permet de déterminer le modulexact du

revétementet que son étude permet de servir de référence tsartrainte’.

2) Cas du mono-revétement

Nous avons vu dans l'annexe 2 que les bornes diiatié®n sont difféerentes en raison de
lasymétrie du probléme. Cette asymétrie introdégalement un terme d’énergie de
déformation supplémentaire :

. %—%+T L X . h5+hd+T
V= E J J <—2> dxdz + E .[ .[ Ed <—x2> dxdz
_%_%.’_ 0 —S——d+T
hs h hs h
E il T
1 hy 5w 6z 1 5w
+§h—s 04 J f T (1 +h_s)dXdZ_§Gd f J S22 dxdz
E—H+T ’;5+hzd+T L
1 hd 2 6z 8W
+ - — ad J J )dedz — = 0q4 f f zdxdz
s hayr Bs Bayr O

- la premiére ligne correspond a I'énergie aveaivrau de contraintes internes nul

- la seconde ligne est le terme supplémentaireeddpe de déformation introduit par le mono-
revétement (nul dans le cas du double revétement)

- la troisieme ligne correspond au terme de codpleappel comme vu dans le cas précédent
intégré sur tout le volume

L’intégration nous donne

L
L= 1 j‘ g h3 T E hyh?\ (82w\° ok 5w o E, (6W>2
—VTTTY s12 7% Ty )\ sx2 a9alts gz~ Ma%yp 5y

ow
— (pshs + Pdhd)(ZNfczad)Wz dx + hqog <W _(0) row (L)>

L’application du principe d’Hamilton minimisant hérgie donne :
- une solution statique :

52W . 6 O-dhd 6Udhd
6x2  Esh? 4+ 3E hghs,  Esh?

Nous retrouvons ici la déflection introduite pameno-revétement comme dans I'annexe 1.
- la solution dynamique représentée par le systeggudtions :
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Dont les Conditions aux limites sont :

Sw Eq 8w _ hi

—hyoy—+——=E;, —=0
5x 2%y Taxd B 12
5w
6x?
Et I'équation générale de vibration :
hZ §*w E. 6%*w 2
ESE_&C‘* + hy E_dad_&cz = p(anad) w

La résolution de ce systeme nous donne I'expreshiompport des fréquences du composite
avec et sans contraintes

fou _ 1 _g56 haoall (1- Ed)
f2 PP TE R U 4E,

€1
Cette expression est en bonne concordance avésutat numérique selon I'équation (20) a
la limitation prés que nous n’avons fait qu’'un dépgement au®lordre.

Par rapport au précédent modéle ne prenant pasrepte la contrainte dans le substrat, la

différence fondamentale (au coefficient prés) ‘@srbduction du terme e61 — 451‘; )

Nous avons vu dans le chapitre 3 qu’a postériodhieix de I'étude du systeme Al/W s’est
révélé catastrophique pour la détermination defr@imies puisque cette quantité devient alors
trés petite et la sensibilité des mesures (décaladeéquence) devient mauvaise.
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Détermination des contraintes internes par méthoddynamique
réesonante:; application aux massifs revétus

Résumeé:L’objet de ce travail de thése consiste a utiligerformalimse vibratoire pour la
détermination de contraintes dans les dépotsdel’de la méthode dynamique résonante. Ceci
a nécessité le développement d’'un formalisme tobeadapté aux massifs revétus, en reliant
le niveau de contrainte a la variation des frégasrte résonance mesurées. L'étude a été
effectuée en menant trois approches en parall@engrique, analytique et expérimentale. En
premier lieu, nous avons réalisé des simulationmémigques par éléments finis, afin de
déterminer la distribution de contraintes dansdiépeur d’'une poutre composite contrainte et
d’évaluer l'effet de ces profils de contraintes $arfréquence de résonance. Les résultats
numeriques ont permis d’optimiser le développen@ah nouveau formalisme vibratoire
analytique. Pour valider ce dernier formalisme&ats a fallu I'appliquer sur des dépbts reels,
en confrontation avec les résultats d’autres méthae mesures de contraintes (DRX/Stoney).
Cette confrontation numerique-analytique/expérimlena révelé que la méthode dynamique
résonante est pertinente pour des systemes desd®f@iit des rapports d’épaisseur supérieur a
0,01.

Mots-clés :Méthode dynamique résonante, dépots, contraimteies, méthodes des éléements
finis, formalisme vibratoire.

Determination of internal stress by Dynamic ResonanMVethod:
application to coated materials

Abstract: The aim of this work is to use a new vibratoryni@atism in order to determine the
level of internal stresses in coated materialsgudiie dynamic resonant method. This requires
the improvement of vibratory formalism, which allewo link the stress level to the variation
of resonance frequency in free flexural mode. $hisly was conducted by doing three different
approaches: numerical, analytical and experimeanedsurements in real coating. Numerical
simulations were conducted by finite element metimodtatic mode to determine the stress
distribution in depth. Furthermore, we made oth@narical simulations in dynamic mode to
evaluate the effect of these static results orréeenant frequency, in comparison with those
of coated material without stress. At this stapese numerical studies let us to develop the
vibratory formalism analytically. To validate th&ter formalism, we applied it in a real coating
for measuring the stress level and we made congrexigvith results from others methods
(DRX/Stoney). This confrontation (numerical-anatg@iexperimental measurements) found
that dynamic resonant method is efficient for cdateaterial having a thickness ratio more
important than 0,01.
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