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Résumé

Les MEMS sont aujourd’hui une réalité économique et sont d’ores et déja utilisés dans un grand
nombre d’objets de notre quotidien. Ces composants peuvent utiliser un actionnement
piézoélectrique, notamment a base de PZT déposé en couches minces, du fait de son fort coefficient
piézoélectrique. Pour dimensionner au mieux et de maniere prédictive ces MEMS a base de PZT, il
est important de connaitre les propriétés mécaniques du PZT, matériau complexe. Nous avons utilisé
I"acoustique picoseconde, technique qui permet de sonder la matiére avec des ondes acoustiques
générées par des impulsions laser ultra-courtes. Elle permet de transposer a I’échelle nanométrique
le principe du sonar. Lors de cette thése nous avons étudié le PZT en couches minces par acoustique
picoseconde. Nous avons pu extraire le module d’Young et le coefficient de Poisson sans faire
I"'approximation de I'un ou de I'autre. Nous avons également étudié la relaxation des parois de
domaines, en mettant en ceuvre des mesures d’acoustique picoseconde en fréquence. A I'aide des
propriétés mécaniques du PZT, issues des mesures d’acoustique picoseconde, nous avons pu
extraire le coefficient piézoélectrique par la comparaison de modéles et de mesures sur une poutre
encastrée-libre avec un actionneur a base de PZT. Enfin, nous avons appliqué ces données d’entrée
au dimensionnement de dalles haptiques utilisant des actionneurs PZT. Le trés bon accord entre la
caractérisation de ces dispositifs et les modéles mis en place prouve I'apport de l'acoustique
picoseconde pour le dimensionnement de MEMS.

Mots clefs : MEMS, PZT, Acoustique picoseconde, Propriétés mécaniques.

Abstract: Mechanical properties characterization of thin-film PZT
for MEMS applications using picosecond ultrasonics

MEMS components are today an economic reality and are already used in many mass market
applications. These devices can use a piezoelectric actuation, in particular based on thin-film PZT due
to its high piezoelectric coefficient. To perform predictive design of high performances components
based on PZT actuators, mechanical properties of the PZT are required. We used the picosecond
ultrasonic technique which probes thin layers with high frequency acoustics waves generated by
ultra-short laser pulses. It allows the transposition of the sonar principle at nanometric scale. During
this PhD, we studied thin-film PZT using picosecond ultrasonics. We extracted both Young’s modulus
and Poisson ratio without an approximation of one or the other. We also studied wall domain
relaxation using picosecond ultrasonic measurement at various frequencies. Using PZT mechanical
properties obtained from picosecond ultrasonics, we extracted the PZT piezoelectric coefficient,
from the comparison between PZT-based cantilever measurement and numerical modeling. Finally,
we applied these data for the design of haptic plates using thin-film PZT actuators. The good
agreement between haptic plate measurements and modelization proves all the benefit of
picosecond ultrasonics for MEMS design.

Key words : MEMS, PZT, Picosecond Ultrasonics, mechanical properties
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Introduction

Introduction générale

Les MEMS, pour Micro Electro Mechanical Systems, sont des systémes électromécaniques
micrométriques développés depuis les années 60. lls sont fabriqués par les technologies collectives
de la microélectronique et peuvent présenter une grande complexité du fait de leur aspect multi-
physique, mélant électronique, mécanique et parfois fluidique, thermique... Ces composants
envahissent petit a petit notre environnement. lls sont présents dans nos téléphones portables, les
imprimantes, nos automobiles et bien slr les consoles de jeux... Les MEMS peuvent permettre
d’améliorer les fonctions existantes mais aussi d’en rendre possible de nouvelles. lls sont en tout cas
d’ores et déja entrés dans une dimension industrielle et sont par exemple commercialisés par
STMicroelectronics, Bosch, Texas Instruments ou encore Hewlett Packard. Leur dimensionnement
intervenant préalablement a une colteuse étape de réalisation technologique, c’est naturellement
un enjeu majeur que de pouvoir prévoir le plus précisément et le plus tét possible leur
comportement. Pour cela, la mise en place de modeéles prédictifs est requise. Ces modeéles
requiérent, au minimum, une connaissance pointue des propriétés mécaniques des matériaux
utilisés. C’est dans cette optique, qu’au travers de cette thése, nous avons étudié les propriétés
mécaniques du Pb(Zr,, Ti,.,)Os; (ou PZT), qui est un matériau clé pour la mise en mouvement des
MEMS.

Les MEMS utilisent un transducteur qui va convertir le plus souvent, une énergie électrique en une
énergie mécanique afin d’actionner le MEMS. Cet actionneur peut étre électrostatique. Si ce type
d’actionnement est compact et robuste, de fortes tensions sont nécessaires pour obtenir de forts
déplacements. De plus I'actionnement électrostatique patit d’une non linéarité limitante, le pull-in et
d’un probleme de fiabilité lié a la migration de charges électrostatiques. L'actionneur peut étre
thermique, qui permet d’obtenir de fortes forces et de forts déplacements. Mais le thermique induit
souvent une consommation énergétique non négligeable et I'actionnement du MEMS induit une
dissipation de chaleur dans I'environnement immédiat du composant. Une autre solution consiste
en un actionnement magnétique. Dans ce cas, l'intégration de I'actionneur est complexe et le
rayonnement magnétique peut dégrader les composants alentours, tels que les transistors. Reste
I'actionnement piézoélectrique. L'effet piézoélectrique a été découvert en 1880 et depuis, profitant
des avancées des technologies de la microélectronique, nous avons constaté I'émergence de
matériaux piézoélectriques aux performances de premier ordre, pouvant étre déposés en couches
minces. Ainsi les couches piézoélectriques peuvent désormais s’insérer aisément dans les procédés
de réalisation des MEMS. Ce type d’actionnement permet la réalisation d’actionneurs compacts,
permettant d’obtenir de grandes amplitudes de déformation de la structure mécanique sous des
tensions d’actionnement modérées.

En particulier, le PZT est un matériau piézoélectrique connu depuis longtemps a I'échelle
macroscopique et les céramiques de PZT sont réputées pour leur fort coefficient piézoélectrique. De
nombreux développements ont permis de développer le PZT en couches minces. Aujourd’hui, il est
utilisé comme actionneur dans un grand nombre de composants, allant des MEMS pour les
applications radiofréquences (RF), aux capteurs, en passant par les tétes d’imprimantes a jet
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d’encre. Nous commencerons donc le premier chapitre de cette thése en donnant quelques

exemples, issus de la bibliographie, de MEMS piézoélectriques et plus particulierement utilisant le

PZT déposé en couches minces.

Malgré son utilisation grandissante, le PZT n’en reste pas moins un matériau complexe. Sa structure
cristalline et son diagramme de phase sont relativement bien connus; et ses propriétés
piézoélectriques sont de mieux en mieux mesurées. Nous présenterons donc sommairement ce
matériau afin de comprendre son comportement en tant qu’actionneur. Par contre, une rapide
recherche dans I'état de I'art nous permet de mettre en évidence que ses propriétés mécaniques
sont trés dépendantes du procédé de mise en ceuvre et restent encore a étre précisées. Ainsi, une
des contributions de cette thése sera de caractériser les propriétés mécaniques du PZT, a savoir
son module d’Young et son coefficient de Poisson.

Pour ce faire, nous utiliserons I'acoustique picoseconde. Dans un milieu élastique, la propagation
des ondes acoustiques dépend des constantes d’élasticité du matériau. Il est ainsi possible d’accéder
aux modules d’élasticité, dont le module d’Young et le coefficient de Poisson, a partir de la mesure
de la vitesse du son dans le matériau. Cette technique, découverte en 1984 par I’équipe de HJ. Maris
a Brown University (USA), a déja prouvé son apport pour la métrologie des couches minces,
notamment lors du développement des résonateurs BAW (Bulk Acoustic Waves) conjointement
mené entre le CEA et STMicroelectronics. Elle est basée sur la génération d’ondes acoustiques dans
la matiére a partir d’'impulsions lumineuses ultra-courtes, issues d’un laser impulsionnel. Nous
présenterons donc dans la derniére partie du premier chapitre, le principe de cette technique de
mesure ainsi que les principaux phénomeéenes que nous utiliserons pour la caractérisation du PZT
déposé en couches minces.

Pour mesurer les propriétés mécaniques du PZT, nous avons caractérisé un grand nombre
d’échantillons de ce matériau. Les résultats de caractérisation ainsi que leur analyse et discussion
font I'objet du Chapitre 2. Nous verrons que la mesure de la vitesse acoustique longitudinale nous
permet d’approximer le module d’Young du PZT a partir d’'une hypothése sur son coefficient de
Poisson. Une des limites de I'acoustique picoseconde réside dans le fait que I'on ne peut générer
classiguement que des ondes acoustiques longitudinales. Or, pour avoir acces au module d’Young et
au coefficient de Poisson des films minces, il est nécessaire de mesurer également la vitesse
acoustique transverse. Nous verrons que cela est possible en utilisant un réseau carré, périodique de
plots métalliques nanostructurés a la surface de I’échantillon. Nous présenterons les échantillons mis
en ceuvre et montrerons que cette seconde catégorie de mesures nous a permis d’extraire le
module d’Young et le coefficient de Poisson du PZT, sans nécessiter I'approximation de I'un ou de
I'autre. L'acoustique picoseconde nous a permis d’étudier I'effet de I'épaisseur du PZT sur son
module d’Young. Et ces résultats seront discutés. Nous sommes allés plus loin, en mesurant une
différence de vitesse acoustique entre un PZT majoritairement orienté (100) et (111). Cela nous a
permis de mettre en évidence I'anisotropie du PZT. Néanmoins, pour la suite du travail réalisé, nous
avons gardé I’hypothése d’isotropie de notre matériau d’actionneur, dans un souci de simplification.

Lorsque le PZT est utilisé comme actionneur, un champ électrique est amené a lui étre appliqué.
Ainsi, les propriétés mécaniques et notamment le module d’Young que nous cherchons a mesurer,
seront d’autant plus pertinentes que I'on s’approche des conditions réelles d’utilisation. Nous avons
étudié l'influence d’un champ électrique appliqué au PZT sur sa vitesse acoustique longitudinale. Ce
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travail a déja été réalisé avec succes sur I’AIN qui présente pourtant un coefficient piézoélectrique
tres inférieur a celui du PZT. Nous verrons que malgré de nombreuses mesures, nous n’avons pas pu
observer le phénomeéne recherché, surement du fait de conditions opératoires non optimum. Les
perspectives de ce travail seront données au Chapitre 2.

Les mesures effectuées en acoustique picoseconde utilisent des impulsions acoustiques générées a
plusieurs dizaines de Gigahertz. Il est possible que I'utilisation d’impulsions acoustiques a hautes
fréquences nous donne une information biaisée des propriétés de notre matériau, notamment du
fait de la relaxation des parois des domaines de polarisation au sein du matériau. L'utilisation d’un
transducteur en or, au-dessus du PZT, nous a permis d’étudier la vitesse acoustique longitudinale en
fonction de la fréquence de génération de l'onde acoustique. La confrontation des mesures
d’acoustique picoseconde avec la modélisation nous a permis de mettre en évidence la relaxation
des parois de domaines entre 10 et 40 GHz. De ces mesures, nous conclurons le Chapitre 2 en
extrayant le module d’Young du PZT a partir de la vitesse acoustique longitudinale basse fréquence,
représentative du comportement du matériau d’actionneur.

Le Chapitre 3 porte sur l'utilisation du module d’Young et du coefficient de Poisson extraits par
acoustique picoseconde, pour le dimensionnement de MEMS piézoélectriques. Doté des propriétés
mécaniques de notre matériau, nous avons tout d’abord extrait le coefficient piézoélectrique du PZT
en confrontant des mesures réalisées sur une poutre encastrée-libre actionnée par du PZT aux
modeles analytiques. Ce travail, reporté au début du Chapitre 3, nous permet de mettre en évidence
I’apport de I'acoustique picoseconde pour la caractérisation précise et compléte du PZT déposé en
couche minces. Enfin, nous avons utilisé ces caractéristiques du PZT pour les appliquer au
dimensionnement prédictif de MEMS piézoélectriques. Nous avons travaillé sur une plaque vibrante
pour des applications de restitution haptique. Une interface haptique est un objet ou une
technologie permettant a I'utilisateur d’interagir avec son environnement par le sens du toucher.
Nous commencerons donc par un rapide état de I'art sur les principales réalisations issues de |'état
de l'art dans ce domaine. L'effet squeeze-film, engendrant un effet haptique du fait de la
modification du coefficient de frottement d’une plaque vibrante, selon son état d’actionnement,
nous parait le plus prometteur. Nous présenterons le dimensionnement de plaques haptiques
actionnées a l'aide de PZT déposé en couches minces, ainsi que la caractérisation des
démonstrateurs. La post-simulation de ces objets nous permettra de mettre en place des modeéles
prédictifs, prouvant I'apport de I'acoustique picoseconde pour le dimensionnement prédictif de
nos MEMS piézoélectriques.
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Chapitre 1 : Des microsystémes a I'acoustique picoseconde colorée

Chapitre 1: Des microsystemes a l'acoustique picoseconde
colorée

1.1. Introduction

L’histoire des MEMS commence dés 1959 a Caltech par la conférence de RP. Feynman, « There is
plenty of room at the bottom » : la recherche a I’échelle microscopique voit le jour. Bien avant cela,
la premiere démonstration de |'effet piézoélectrique direct est faite par Pierre et Jacques Curie en
1880. Depuis, les MEMS sont entrés dans notre quotidien, et les MEMS piézoélectriques sont en
plein essor. Cet essor est accompagné de I'émergence de matériaux piézoélectriques tels que le PZT
qui présente un des plus forts coefficients piézoélectriques connus pour un matériau déposé en
couches minces. Nous commencerons donc ce chapitre par un bref état de I'art sur les MEMS a base
de PZT.

Nous poursuivrons par une présentation de ce matériau piézoélectrique, mais aussi ferroélectrique.
Nous verrons notamment que sa structure cristalline est complexe et que ses propriétés dépendent
de sa mise en ceuvre. Si certaines de ses propriétés commencent a étre connues, ses propriétés
mécaniques doivent encore étre caractérisées avec précision. En particulier, I'objectif de cette thése
est de mesurer le module d’Young et le coefficient de Poisson du PZT couche mince.

Pour arriver a nos fins, nous nous sommes intéressés a |'acoustique picoseconde. C'est une
technique qui permet de sonder la matiére avec des ondes acoustiques générées par des impulsions
laser ultra-courtes. Elle permet de transposer a I'échelle nanométrique le principe du sonar. Nous
présenterons donc dans ce chapitre, le principe général de I'acoustique picoseconde, les
phénomeénes de base assurant la génération et la détection des ondes acoustiques dans la matiére.
Nous nous focaliserons sur les phénomenes que nous utiliserons pour caractériser par la suite le PZT
déposé en couches minces, tels que les échos, les oscillations Brillouin et les sauts de réflectivité.
Nous montrerons que I'acoustique picoseconde peut nous permettre d’extraire « simplement » le
module d’Young de la couche étudiée, a partir de la vitesse acoustique longitudinale et de
I’hypothése sur le coefficient de Poisson. Mais nous verrons surtout que cette technique nous
permettra d’extraire les deux parameétres recherchés a partir de la mesure de la vitesse acoustique
transverse en plus de la vitesse acoustique longitudinale.
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1.2. Les microsystemes piézoélectriques

Les MEMS intéressent les industriels depuis de nombreuses années et pour de nombreuses
applications (Figure 1). Ces composants possédent en effet des performances potentielles de
premier ordre. Par exemple, leur fort rapport surface sur volume autorise une surface active
importante, pour la détection ou I'actionnement, pour un poids et un encombrement réduit. Leur
facteur de qualité, c’est-a-dire le rapport entre I'énergie emmagasinée et I'énergie dissipée, est
potentiellement fort, du fait des qualités intrinseques de certains de leurs matériaux constitutifs
comme le silicium. lls peuvent permettre d’améliorer les fonctions existantes (micro-miroirs par
exemple pour 'optique adaptative) mais aussi d’en rendre possible de nouvelles (lab-on-chip). lls
présentent de nombreux avantages tels qu’une faible consommation énergétique, la miniaturisation
des fonctions existantes du fait de leurs dimensions micrométriques, I'intégration au plus proche de
I’électronique. La baisse du colt de revient des composants, liée aux technologies de fabrication
collectives servant a réaliser les MEMS, est également un argument de poids.

Les MEMS sont entrés depuis longtemps dans notre quotidien. Certains de ces composants sont
aujourd’hui matures et commercialisés (Figure 2). lls peuvent étre les accélérometres dans les
airbags de nos voitures (Analog Devices) ou les tétes d’éjection de I'encre de nos imprimantes
(EPSON). lls peuvent constituer la station inertielle de nos manettes de jeu ou de nos téléphones
portables (accélérométre et gyroscope STMicroelectronics dans la Wii ou gyroscope dans I'l/Phone 4),
les microphones des prothéses auditives (Analog Devices), des capteurs de pression (Bosch,
STMicroelectronics), des micro-pompes a insuline (Debiotech), des pico-projecteurs (T/, Hitachi)...

Habitat Transports

Energie

Spatial

Sport & loisirs

Sécurité

g ‘ ~  Agroalimentaire

o~ Communication

Figure 1: Exemples de champs d’application pour les MEMS [85].
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Figure 2: Différentes phases de développement des MEMS — Mise en évidence de MEMS matures et
commercialisés [1].

En parallele de I'essor des MEMS, de nouveaux matériaux ont fait leur apparition, tels que les
matériaux piézoélectriques. Nous pouvons citer le nitrure d’aluminium (AIN) qui est un matériau
utilisé notamment pour la réalisation de filtres [2] ou d’oscillateurs de référence [3] pour des
applications radiofréquences (RF). L'AIN possede un coefficient piézoélectrique limité, de I'ordre de
e3¢~ -1a-2 C/m2 Néanmoins, il présente un fort facteur de qualité (Q ~ 1 000 a 2 GHz) induisant de
faibles pertes a hautes fréquences, ce qui le rend trés adapté pour ces applications RF. Des filtres a
base d’AIN sont aujourd’hui commercialisés, par exemple par AVAGO.

L'oxyde de zinc (ZnO) est un matériau piézoélectrique qui est également utilisé dans les composants
MEMS. Il possede un coefficient piézoélectrique du méme ordre de grandeur que I'AIN. Ainsi, il est
adapté pour étre utilisé comme élément sensible pour des applications de capteur [88, 89]. Il peut
également étre le transducteur en couche mince permettant d’actionner et de détecter la résonance
d’un résonateur électromécanique. Un facteur de qualité de 11 600 a 16.9 MHz a par exemple été
mesuré en 2000 sur un résonateur a onde de volume a base de ZnO [87].

Le Pb(Zr,, Ti,)Os; (PZT) est un matériau piézoélectrique connu depuis longtemps a I'échelle
macroscopique et les céramiques de PZT sont réputées pour leur fort coefficient piézoélectrique. On
peut reporter par exemple la céramique 3203 HD de Motorola, possédant un coefficient
piézoélectrique es;; de l'ordre de -26 C/m? [28]. Ces céramiques sont donc utilisées comme
actionneurs pour de nombreuses applications telles que les miroirs pour projecteurs [90], I'imagerie
ultrasonore [92], ou les plaques haptiques [91]. De nombreux développements ont été menés pour
développer le PZT en couches minces, avec un intérét évident pour faciliter I'intégration de ce
matériau dans les procédés de la microélectronique, pour réduire le colit des composants (pas
d’étape de report de la céramique) et pour obtenir des dispositifs fonctionnant a basse tension.

19

Thése F. Casset
© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Fabrice Casset, Lille 1, 2014

Chapitre 1 : Des microsystémes a I'acoustique picoseconde colorée

Aujourd’hui le PZT couche mince peut étre utilisé comme transducteur pour de nombreux
composants MEMS du fait de son fort coefficient piézoélectrique (es3; ¢~ -15 a -25 C/m?).

De nombreuses références issues de I'état de I'art font état de composants MEMS utilisant un
actionneur a base de PZT déposé en couches minces. On peut reporter des composants pour
applications RF, comme des micro-interrupteurs pour lesquels I'actionneur en PZT va permettre de
faire passer I'élément mobile de I'interrupteur de son état ouvert a son état fermé, par effet bilame
(Figure 3 [4] et Figure 4 [5]). Le PZT permet d’obtenir des interrupteurs commutant a basse tension,
par exemple de 'ordre de 5V [5].

Figure 3: Micro interrupteur LG Figure 4: Micro interrupteur LETI avec

avec actionneur PZT [4]. actionneur PZT [5].

Les résonateurs électromécaniques sont des composants importants de I’architecture RF. lls peuvent
potentiellement remplacer les quartz pour les applications de base de temps ou étre utilisés comme
filtres [6] (Figure 5). Le PZT est utilisé comme transducteur afin d’exciter et de détecter la résonance
de I'élément vibrant en silicium sur lequel il est implémenté. L’utilisation du PZT comme actionneur
permet de s’affranchir de la forte résistance motionnelle souvent induite par I'actionnement
électrostatique classiquement utilisé, tout en conservant de forts facteurs de qualité. Le PZT peut
également étre utilisé dans un capteur de pression résonant [17, 81]. Dans ce cas, il s’agit de suivre
la fréquence de résonance d’'une membrane PZT/silicium en fonction de la pression exercée sur la
membrane.

Profitant des avantages des technologies collectives de la microélectronique, des possibilités de co-
intégration apparaissent, par exemple par la réalisation simultanée de filtres et d’interrupteurs
MEMS a base de PZT [7] (Figure 6). Ce type d’intégration ouvre la voie a de nouvelles architectures
RF accordables en fréquence.

Les procédés technologiques de la microélectronique sont bien adaptés pour la réalisation de
matrice de composants. Ainsi, on retrouve des références faisant état d’actionneurs PZT
implémentés dans des systémes d’imagerie photo-acoustique (Figure 7 [8]) ou de haut-parleurs
digitaux (Figure 8 [9]). Dans le cas du haut-parleur, I'actionneur a base de PZT va donner une
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impulsion a la membrane sur laquelle il se trouve, par effet bilame, afin de générer une onde
acoustique. Dans le cas du systeme d’imagerie photo-acoustique, le transducteur détectera au
contraire I'onde acoustique venant impacter la membrane.

Support beams

PZT-electrode
stacks

SE

Figure 5: Résonateur électromécanique silicium
avec transducteurs a base de PZT pour
I'excitation et la détection de la vibration [17].

94

Figure 7: Vue MEB de dessus d’une
matrice de membrane avec
actionnement PZT — Encadré :
simulation FEM de la déformée de la
membrane [8].

4
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Figure 6: Exemple de cointégration de filtres et
d’interrupteurs a base de PZT [7].
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Figure 8: Vue de dessus d’une matrice de
64 membranes avec actionneurs PZT (vue

Doté d’un fort coefficient piézoélectrique le PZT est le matériau adéquat pour les applications qui
requierent de forts déplacements. Ca peut étre le cas en robotique, et notamment dans la référence
[10], ou les auteurs montrent un déplacement angulaire de 150° a l'aide d’actionneurs
piézoélectriques. Ces performances rendent possibles la réalisation d’insectes robots tels que
schématisés a la Figure 9.
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Figure 9: Actionneurs PZT pour des applications robotiques [10].

L’actionnement piézoélectrique et plus particulierement a base de PZT déposé en couche mince est
particulierement bien adapté pour les tétes d’imprimantes a jet d’encre [14, 93]. En effet, par
rapport aux technologies d’actionnement concurrentes (thermique, électrostatique), I'actionneur
PZT n’est pas dépendant de I'encre délivrée et peut travailler a hautes températures. La Figure 10
donne un exemple de principe de propulsion des gouttes d’encre a l'aide d’un actionneur PZT
couche mince. Par effet bilame, I'actionneur PZT fait défléchir la membrane qui va alors pousser
I’encre pour I'éjecter. Un tel systéeme a permis la réalisation d’'impressions a haute résolution avec
des volumes de gouttes pouvant étre contrblés précisément, de 0.5 a 20 pL, en fonction de
I'actionnement [93]. Le PZT couche mince ouvre la voie a de nouvelles imprimantes haute
résolution.

Electrode thin films

PZT thin film
Vibration plate

Actuator

Pressure chamber

Ink canal

L1111

Nozzle plate

| [NEAI

Droplet{ ° Water-repellent film
e Nozzle

Figure 10: Systeme de propulsion de goutte a I'aide d’un actionneur a base de PZT couche-mince [93].

Bien d’autres applications sont reportées dans la bibliographie. Sans étre exhaustif, nous pouvons
lister des actionneurs a base de PZT pour des micro-miroirs [11], des accélérometres [12], des valves
[13], des capteurs infrarouges [82], des micromoteurs [83]... Enfin notons une derniére réalisation a
base de PZT, consistant en un actionneur bimorphe fonctionnant dans le plan du substrat (Figure 11)
[15]. Les auteurs obtiennent un déplacement dans le plan de 7.5 pum sous 25 V. L'amplitude de
déplacement reste limitée, néanmoins I'originalité de ce dispositif a base de PZT fonctionnant dans
le plan a retenu notre attention.
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Figure 11: Photographie MEB d’un actionneur bimorphe latéral [14].

Ce rapide état de I'art nous confirme tout le potentiel du PZT qui est la brique de base d’un grand
nombre de composants pour de multiples applications. Nous allons désormais présenter, dans la
prochaine section, les propriétés et particularités de ce matériau.

1.3. Le PZT déposé en couches minces

Le PZT présente la particularité d’étre piézoélectrique, mais également ferroélectrique. Nous allons
présenter la structure cristalline du PZT et ses propriétés de base. Comme nous allons le voir, ce
matériau est complexe. Nous nous focaliserons sur son module d’Young et son coefficient de
Poisson. Ces parametres sont fortement dépendants du procédé de mise en ceuvre, il en résulte que
leur caractérisation est indispensable afin de préciser ce matériau pour, au final, dimensionner au
mieux les MEMS a base de PZT.

1.3.1. Structure cristalline du PZT
Le Pb(Zr,, Ti;,)Os présente une structure cristalline de type pérovskite. Ses propriétés et
particularités sont détaillées dans [16]. Nous notons en particulier que sa maille cristalline sera
différente selon la température de cristallisation et le rapport des concentrations Zr/Ti.

Elle sera cubique, comme le schématise la Figure 12, si cette température est supérieure a la
température de Curie, qui correspond a la transition entre la phase ferroélectrique et la phase
paraélectrique. Dans la phase paraélectrique, les mailles cubiques n’ont pas de moment dipolaire
permanent. La polarisation rémanente macroscopique est nulle.

Lorsque la température est inférieure a la température de Curie on pourra distinguer plusieurs cas
fonction du rapport Zr/Ti :

- Elle sera quadratique lorsque x < 0.45. Dans ce cas, le titane est dominant par rapport au
zirconium. La déformation de la maille cubique en quadratique induit un moment dipolaire
permanent.

- Elle sera rhomboédrique lorsque x > 0.45, induisant une dominance du zirconium. De
nouveau, la déformation de la maille induit un moment dipolaire permanent.
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- Il existe également une zone antiferroélectrique (AF), caractéristique du PbZrO;, c’est-a-dire

en absence de Ti. Chaque maille présente dans ce cas un moment dipolaire de direction

opposée a celle de la maille voisine, induisant une polarisation macroscopique nulle et

I"absence d’effet piézoélectrique.

- Lorsque 0.45 < x < 0.5, la phase est appelée morphotropique. Cette phase est complexe car

c’est une région ou il y a coexistence des phases quadratique, rhomboédrique et d'une

phase monoclinique [79]. Il est accepté que cette derniere phase soit responsable d’une plus

grande facilité de polarisation que les autres phases. Sa présence explique pourquoi les

propriétés ferroélectriques et piézoélectriques du PZT se retrouvent exaltées en phase

morphotropique. Naturellement, cette phase sera recherchée pour disposer de couches

minces de PZT possédant les meilleurs coefficients piézoélectriques.

Ces différentes phases apparaissent sur le diagramme de phase reporté sur la Figure 13 [18].

Figure 12: Schématisation de la maille pérovskite cubique du PZT [16].

o
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Figure 13: Diagramme de phase du PZT, a partir de [18] et schématisation de la déformation de la maille

pérovskite cubique donnant les phases quadratique et rhomboédrique [16].
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1.3.2. Piézoélectricité, pyroélectricité, ferroélectricité et

électrostriction
Les matériaux isolants ou diélectriques, pour lesquels un champ électrique peut prendre naissance a
I'intérieur de la matiere, peuvent posséder différentes propriétés que nous allons définir
sommairement. De plus amples informations peuvent étre trouvées dans [16] et [19].

Un cristal est piézoélectrique lorsque sa polarisation varie proportionnellement a la contrainte ou a
la déformation mécanique qui lui est appliquée et inversement. D’un point de vue microscopique,
une action mécanique sur les atomes induit un déplacement de ces derniers qui engendre un
moment dipolaire. Le quartz est par exemple un matériau piézoélectrique.

Parmi les matériaux piézoélectriques, certains sont pyroélectriques. La pyroélectricité est définie par
une polarisation spontanée dans une direction cristalline donnée (I’axe polaire) au sein de chaque
maille élémentaire, car le barycentre des charges positives ne coincide pas avec celui des charges
négatives, méme lorsqu’aucune contrainte mécanique n’est appliquée. Il en résulte une polarisation
électrique méme en I'absence de chargement mécanique, comme par exemple dans I’AIN ou le ZnO.
La dénomination « pyro » vient du fait que I'apparition ou la disparition de charges, aux extrémités
du cristal pyroélectrique, est induite par une variation de température.

Certains cristaux pyroélectriques sont ferroélectriques. Ils ont la propriété de posséder une
polarisation électrique rémanente et stable qui peut étre inversée par l'application d'un champ
électrique extérieur suffisamment fort : le champ coercitif (correspondant a des tensions de I'ordre
de quelques volts par micromeétre pour le PZT déposé en couches minces). Le PZT fait partie de ces
matériaux dans une certaine gamme de température.

Toutes ces propriétés apparaissent si le cristal ne posséde pas de centre de symétrie, au contraire de
I’électrostriction pour laquelle le cristal est centrosymétrique (Figure 14-a). Dans ce cas, |'application
d’une tension va induire I'apparition d’'un moment dipolaire puisque les charges vont étre attirées
par leur opposé, comme le montre la Figure 14-b. A ce moment, la structure perd son centre de
symétrie, et un effet piézoélectrique induit peut survenir. Ainsi le matériau va subir une élongation
selon I'axe d’application du champ électrique et une contraction dans le sens perpendiculaire (Figure
14-c). Une des particularités de ce phénomeéne réside dans le fait qu’en inversant le signe de la
tension, le méme phénomene est observé [16]. La déformation résultante est proportionnelle au
carré du module du champ électrique : on dit qu'il s'agit d'un effet du second ordre. C'est en ceci
gu’on le distingue de I'effet piézoélectrique, proportionnel au champ électrique, qui est un effet du
premier ordre.
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2eme effet:
1< effet: Piézodlectricité
Diélectrique Apparition d'un induite
symétrique dipdle

FF+++++++4+4F4H4 4+

a) b) c)
Figure 14: Schématisation de I'effet électrostrictif [16].

Pour obtenir des amplitudes de déformation importantes a lI'aide d’un actionneur PZT, il est
préférable d’appliquer aux actionneurs de fortes tensions qui engendrent des champs électriques
supérieurs au champ coercitif. Ces tensions vont induire une polarisation dans le sens du champ
électrique. Or la déformation résultante de l'effet piézoélectrique sera toujours de méme signe
lorsque le champ électrique et la polarisation seront alignés. Ainsi, son comportement s’apparentera
a un comportement électrostrictif. Nous verrons par la suite que ce comportement va directement
impacter le fonctionnement et le dimensionnement de nos actionneurs.

La Figure 15-a et la Figure 15-b schématisent les déformations dans le plan, respectivement des
matériaux purement piézoélectriques d’une part comme le quartz et ferroélectriques d’autre part
comme le PZT, lorsque nous appliquons une tension selon I'épaisseur de ces matériaux (coefficient
piézoélectrique es;). Nous notons que la courbe de déformation du matériau ferroélectrique
présente une forme quadratique, liée au caractére électrostrictif du matériau lorsque le champ
appliqué dépasse le champ coercitif. Le basculement de la polarisation ne survenant pas aux mémes
champs électriques en fonction du sens de variation de la tension électrique engendrant ces champs,
nous constatons une hystérésis sur la courbe de la Figure 15-b. Nous retrouvons sur cette courbe les
tensions V. correspondant a la tension coercitive déduite du champ coercitif introduit
précédemment.

Déformation Déformation

Tension V. V. Tension

a) b)

Figure 15: Courbes schématiques de déformation des matériaux piézoélectrique (a) et ferroélectrique (b) en
fonction de la tension appliquée au matériau considéré.

26

Thése F. Casset
© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Fabrice Casset, Lille 1, 2014

Chapitre 1 : Des microsystémes a I'acoustique picoseconde colorée

1.3.3. Equations de la piézoélectricité

Les équations de la piézoélectricité sont décrites dans [16]. Pour notre part, nous ne donnerons que
leur notation simplifiée sous forme de matrice, en utilisant une notation réduite [19]. L’Equation 1 et
I’Equation 3 décrivent I'effet piézoélectrique indirect, correspondant respectivement a I"apparition
d’une déformation (S,) ou d’une contrainte (T,) suite a I'application d’un champ électrique (Ey).
L’Equation 2 et 'Equation 4 décrivent I'effet piézoélectrique direct traduisant I"apparition de charges
électriques (D; étant le déplacement électrique) lorsque I'on applique respectivement une contrainte
(Tq) ou une déformation (Sq) au matériau.

E £4 .
Sp =Spqlq +dipEx Equation 1
D; =d; T, + & Ey Equation 2
E 3 i
Tp =CpgSq — € Ex Equation 3
D; = €;4Sq + &3k Ex Equation 4

E

pq €tant respectivement les coefficients d’élasticité et de raideur élastique a champ

E
Avec s, et ¢
constant et gg et gi?( étant les permittivités diélectriques respectivement a contrainte et a

déformation constante.
Nous utilisons les coefficients piézoélectriques, e ([C.m™]), décrivant la proportionnalité entre la

charge et la déformation, ou d ([m.V™]) décrivant la proportionnalité entre la charge et la contrainte.
Le tableau suivant indique la taille des différentes matrices utilisées.

Symbole Définition Taille de la matrice
S Déformation 6x1
T Contrainte [N.m™] 6x1
E Champ électrique [V.m™] 3x1
D Déplacement électrique [C.m™] 3x1
s Matrice d’élasticité [m2.N] 6%x6
c Matrice de raideur élastique [N.m?] 6x6
€ Permittivité diélectrique [F.m™] 3x3
e Coefficients piézoélectrique [C.m?] 3x6
d Coefficients piézoélectrique [m.V?] 3x6

Tableau 1: Matrices utilisées dans les équations de la piézoélectricité.
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Notons que nous travaillons sur du PZT déposé en couches minces (épaisseur de la couche de PZT
inférieure a 3um) sur un substrat épais de silicium (épaisseur 725um). Ainsi les déformations S; dans
le plan du substrat sont bloquées, pendant que le substrat n’induit aucune contrainte T; hors plan.
Pour prendre en compte ces effets, nous introduisons le coefficient effectif es;; qui s’exprime
comme suit [19, 20].

CE

€311 = €31~ —p €33 Equation 5
33

Le e3; ¢ sera une donnée d’entrée importante, a préciser, pour la modélisation d’actionneurs a base
de PZT.

1.3.4. Module d’Young et coefficient de Poisson
Pour connaitre les propriétés mécaniques d’un matériau, une méthode « macroscopique » classique
consiste a travailler sur une éprouvette de ce matériau de longueur L, et de largeur w, (Figure 16).
L'application d’une contrainte uniaxiale (T) sur cette éprouvette va induire une élongation AL=L—L,
de I"éprouvette qui nous permet de définir la déformation (S) proportionnelle au module d’Young
recherché, E. Cette relation contrainte-déformation s’appelle la loi de Hooke qui s’exprime dans le
cas des petites déformations comme suit :

T=ES
avec S = A_L Equation 6
I-0

Pour sa part, le coefficient de Poisson (v) permet de caractériser la contraction de la matiere
perpendiculairement a la direction de I'effort appliqué : Aw = wg - w. Il peut s’exprimer comme suit
dans le cas d’un matériau isotrope libre de se mouvoir :

e Aw/ w
AL/L,

Equation 7

Lo

Figure 16: lllustration de I'allongement axial et de la contraction transversale de I’éprouvette soumise a une
contrainte uniaxiale.
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Il est évident que I'hypothése d’isotropie simplifie grandement le probleme. L’anisotropie se traduit
mécaniquement par une dépendance de la réponse élastique en fonction de la direction de
sollicitation. Dans ce cas, la loi de Hooke généralisée utilise le tenseur de raideur élastique Cyy pour
décrire le comportement élastique du matériau. Ce tenseur peut s’écrire sous la forme d’une
matrice 6 x 6 du fait des propriétés de symétrie. On voit bien toute la complexité du probleme pour
caractériser les propriétés élastiques d’un matériau anisotrope. Pour la suite, nous ferons
I'approximation que le PZT couche mince est isotrope. Nous utiliserons le module d’Young et le
coefficient de Poisson pour caractériser ses propriétés élastiques, méme si nous sommes
conscients des limites de cette approximation, notamment a la vue de I'aspect de la maille du PZT
dans sa phase ferroélectrique.

Ces deux parametres dépendent fortement du procédé de mise en ceuvre et notamment du rapport
Zr/Ti [21]. En effet, comme le montre le diagramme de phase de la Figure 13, la maille cristalline est
différente selon ce rapport, induisant une modification des propriétés du matériau, notamment ses
propriétés mécaniques. En ce qui concerne la valeur du module d’Young du PZT, des références
bibliographiques font état de valeurs allant de 54 [22] a 170 GPa [23]. Ces valeurs sont publiées sur
des PZT déposés en couches minces selon différentes techniques (sol-gel, pulvérisation) et
présentant des rapports Zr/Ti différents. Le graphe suivant donne un apercu de la grande diversité
des modules d’Young du PZT couche mince reportés dans la littérature. La moyenne des valeurs
publiées donne un module d’Young d’environ 100 GPa. Si nous nous focalisons sur la phase
morphotropique, dans laquelle le PZT présentera les meilleures caractéristiques (voir paragraphe
1.3.1), et notamment sur le PZT 52/48, nous notons encore un grand écart de module d’Young. Cet
écart peut étre expliqué par la variété des méthodes de caractérisation utilisées : la nanoindentation
[25], I'étude d’une poutre résonante [27, 21, 22, 30, 31], I'application d’une contrainte uniaxiale
[32], la diffraction X [26, 84]...
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Figure 17: Modules d’Young du PZT couche mince publiés en fonction du rapport Zr/Ti.
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Le coefficient de Poisson est quant a lui souvent approximé et rarement mesuré. Il est souvent
donné, par défaut, égal a 0.3 [24]. On peut noter la référence [25] qui annonce un coefficient de
Poisson de 0.45, mesuré sur un PZT 54/46. Les auteurs utilisent le couplage de la nanoindentation et
d’'une mesure de la fréquence de résonance d’un cantilever possédant une couche de PZT. D’autres
références I'estiment plus proche de 0.3, par exemple [26], calcule un coefficient de Poisson de 0.36
a partir de la mesure des déformations de la maille du PZT (étude des diagrammes de phase en
fonction de la température, mesurés par diffraction X).

Certaines propriétés du PZT commencent a étre connues et mesurées avec une précision
satisfaisante (densité, constante diélectrique, es;¢) alors que le module d’Young et le coefficient de

Poisson restent a étre investigués. Une des contributions de cette thése sera de mesurer
précisément ces deux parametres.

Nous allons dans la section suivante présenter I’acoustique picoseconde qui nous semble étre la
méthode la plus adaptée pour mesurer précisément ces grandeurs.

1.4. L’acoustique picoseconde colorée
De nombreuses méthodes sont décrites dans la bibliographie pour I'extraction du module d’Young

et/ou du coefficient de Poisson des films minces. Ce peut étre des méthodes utilisant des
microstructures suspendues : application d’une contrainte uniaxiale sur une micro-éprouvette [32],
étude du pull-in [33], de la déflexion statique [34 a 39], de la résonance [40 a 45], test de gonflement
de membrane (bulge test) [46 a 49], test de tension (tensile test) [S0 a 53]). On peut répertorier
également, de maniére non exhaustive : la nanoindentation [25, 54 a 59], la diffraction X (XRD) [60 a
63], la magnétostriction [45], I'étude du stress thermique [69, 70]...

Dans un milieu élastique, la propagation des ondes acoustiques dépend des constantes d’élasticité
du matériau. Il est ainsi possible d’accéder aux modules d’élasticité, dont le module d’Young, a partir
de la mesure de la vitesse du son dans le matériau. La technique SAW (Surface Acoustic Waves) [64 a
68] et I'acoustique picoseconde font parties de ces méthodes acoustiques. Nous allons utiliser
I’acoustique picoseconde qui, comme nous allons le voir, permet de caractériser de maniére non
destructive et sans contact, les couches minces de PZT au sein de leur empilement technologique
(y compris des couches enterrées). L'acoustique picoseconde a déja prouvé son apport pour la
métrologie des couches minces, notamment lors du développement des résonateurs BAW (Bulk
Acoustic Waves) conjointement mené entre le CEA et STMicroelectronics [86]. Cette technique est
découverte en 1984 par I'équipe de HJ. Maris (Brown University, USA) lors de I'étude de couches
minces d’As,Te; a I'aide d’un laser [71]. lIs en viennent a développer une méthode de caractérisation
« pompe — sonde » permettant la génération et la détection d’ondes acoustiques a des fréquences
allant jusqu’a plusieurs centaines de gigahertz, ainsi que leur suivi temporel. Ces développements
aboutirent a un brevet exploité désormais par Rudolph Technologies qui commercialise des
équipements de métrologie [72]. Ces équipements commerciaux restent malheureusement limités
en fréquence et ne sont pas accordables en longueur d’onde. Depuis la naissance de la technique, de
nombreux groupes ont développé leur propre banc de mesure, tel que celui de I'équipe d’OB.
Wright (Hokkaido University, Japon), de B. Perrin qui présente la particularité de posséder une
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détection interférométrique (CNRS Paris, France), de A. Devos qui est accordable en longueur d’onde
(IEMN/ISEN, Lille, France).

Nous allons présenter dans les paragraphes suivants les principes de base de I|'acoustique
picoseconde. Nous détaillerons notamment les phénomenes et les modeles que nous utiliserons par
la suite pour caractériser le PZT déposé en couches minces.

1.4.1. Principe de base de I’'acoustique picoseconde
Le principe de l'acoustique picoseconde est basé sur la génération d’ondes acoustiques dans la
matiere a partir d'impulsions lumineuses ultra-courtes, issues d’un laser impulsionnel. La durée des
impulsions est de I'ordre de la centaine de femtoseconde et leur taux de répétition est de 80 MHz.

Lorsque le laser est pointé sur le matériau a étudier, il va générer des ondes acoustiques
longitudinales qui vont se propager dans la matiere, orthogonalement au plan du substrat, et vont
connaitre de multiples réflexions sur les interfaces qu’elles vont rencontrer (Figure 18-a). Il s’agit
ensuite de détecter et d’analyser les ondes acoustiques réfléchies, de retour a la surface de
I’échantillon. Leur signature sera caractéristique du matériau sondé. La plupart du temps, il s’agira
de mesurer le temps de vol de I'onde acoustique dans le matériau. L’acquisition de ce temps nous
permettra de définir avec une grande précision I'épaisseur de la couche, sa vitesse acoustique, sa
densité ou encore ses propriétés mécaniques, selon les données d’entrée dont nous disposerons.

Pour détecter ces ondes réfléchies, nous ne pouvons pas suivre temporellement les ondes
acoustiques du fait de leur rapidité. Nous utilisons alors une détection stroboscopique par le biais
d’un montage dit « pompe — sonde » (Figure 18). Pour cela, nous séparons le faisceau laser en un
faisceau de pompe générant I'onde acoustique et un faisceau de sonde, retardé temporellement par
une ligne a retard, détectant le retour de certaines impulsions acoustiques a la surface de
I’échantillon.

Ce retour s’accompagne d’'une modification des propriétés optiques du matériau, c’est-a-dire un
changement de réflectivité, caractérisé par un écho dans les matériaux non transparents. Pour les
matériaux transparents, c’est plutét un saut de réflectivité, caractéristique d’un mouvement de la
surface de I’échantillon, que nous observerons. Dans ces matériaux transparents, des interférences
entre les différentes ondes dans la matiere pourront donner lieu a des oscillations Brillouin.

Enfin, nous verrons plus loin qu’il est possible de générer également des ondes acoustiques
transverses, dans le plan du substrat (Figure 18-b). Le croisement de la mesure des ondes
longitudinales et transverses va nous permettre d’extraire le module d’Young et le coefficient de
Poisson.

Nous allons détailler dans les prochains paragraphes les phénomenes de génération et de détection,
ainsi que les différents phénomeénes que nous utiliserons pour caractériser le PZT (saut, écho,
Brillouin).
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Figure 18: Présentation schématique de la mesure d’acoustique picoseconde.

1.4.2. Génération des impulsions acoustiques
Comme indiqué dans le paragraphe précédent, I'acoustique picoseconde est basée sur la génération
d’ondes acoustiques dans la matiere a partir d’impulsions lumineuses ultra-courtes issues d’un laser
femtoseconde. L'onde acoustique va étre générée dans la premiére couche absorbante, c’est-a-dire
gue nous pouvons générer :

- Une onde depuis la surface de I’échantillon, comme par exemple dans un métal tel que le
ruthénium (Figure 22) ou

- Une onde dans une couche enterrée, le laser passant au travers d’une couche transparente
telle que le PZT. Dans ce cas, 'onde est générée dans la premiére couche absorbante en
dessous du matériau transparent (Figure 18-a). Ce peut étre I'électrode inférieure de platine
dans le cas particulier de notre empilement.

Les principaux mécanismes de génération sont détaillés dans [73] et [74]. Dans le cas de notre étude
du PZT, la génération sera effectuée dans des métaux, pour lesquels la génération thermoélastique
domine.

Pour détailler la génération thermoélastique, considérons un laser pénétrant un échantillon sur une
surface S. L’énergie volumique a la profondeur z s’exprime par I'Equation 8. Elle induit une
augmentation de température AT (Equation 9).

z

W(z) =1~ R)E e ¢ Equation 8
S¢
z
AT(2) = W) _ (1- R)ie J Equation 9
C S¢C
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R est la réflectivité optique a la surface de I’échantillon induisant la réflexion d’une partie du faisceau
laser, E est I’énergie de I'impulsion lumineuse du laser, {=1/a est la longueur d’absorption et a le
coefficient d’absorption. C est la capacité calorifique volumique du milieu.

Cette augmentation de température induit & son tour un champ de contrainte thermique (Equation
10) fonction du tenseur des contraintes élastiques Cj et du tenseur de dilatation (.

Th . .
Oij = _Zcijkl BuAT(2) Equation 10
kI

Dans cette these, nous souhaitons caractériser des films minces présentant des épaisseurs allant de
guelques centaines de nanometres a environ 2 um. Or, le diamétre du faisceau laser fait plusieurs
dizaines de micrométres, typiquement 30 um. En considérant la couche mince a caractériser comme
isotrope, notre probléme est unidimensionnel et seule la composante du tenseur des déformations
S3z est non nulle. D’ou :

o3 = _ZCSSkI PuAT =-3BSAT(2)
il

Equation 11
Avec B étant le module de compressibilité.
La contrainte mécanique reliée a la déformation élastique Ss; par la loi de Hooke, s’écrit :
M 2 3 i
Ox3 = PCL Sas Equation 12
p étant la masse volumique et ¢ la vitesse acoustique longitudinale.
La contrainte totale sera donc la somme des contraintes thermiques et mécaniques.
Th M 2 Z .
O33 = 033 + 033 = pC[ S35 —3BLAT (2) Equation 13

En utilisant le principe fondamental de la dynamique, en considérant u; comme le déplacement
longitudinal, on peut écrire I'Equation 14.
Oug

d%u; 0 ]
P 3 _0Y0az3 , avec Sgg=—=> Equation 14
ot? oz 0z

A partir de 'Equation 13 et de I’Equation 14, on peut obtenir I’équation de propagation suivante :

2% S 2 .
8t233 —pct =38 o —SBﬂ;—zAT(z,t) Equation 15

0z

En considérant que I'augmentation de température est instantanée, nous pouvons I'approximer par
une fonction échelon (fonction de Heaviside, nulle pour t < 0 et égale a 1 pour t > 0). Avec
I’hypothése d’isotropie, on résout I’'Equation 15 et on obtient [73]:

3BCsafU-RE[ w1 ot 1 ara ,
S(z,t) =83 TEle @ el _Zg Ysgn(z—c, t i
@9 Cs¢3a?c? 5 5 g ( L) Equation 16

Dans cette derniére équation, on constate que lorsque t est grand, deux termes apparaissent :
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- Une exponentielle décroissante, pour de faibles z, donc a la surface de I’échantillon. Ce
terme représente la dilatation thermique de la surface.

- Une expression propagative décrivant I'onde acoustique se propageant dans le matériau.

L'impulsion acoustique générée dans les métaux va tendre a compenser la dilatation engendrée par
|’élévation de température causée par le laser. Il s’agit donc d’une impulsion négative monopolaire,
en compression, schématisée a la Figure 19.

Si la génération est réalisée au travers d’une couche transparente, a I'interface PZT/Pt par exemple,
c’est donc une impulsion monopolaire qui va se propager des deux c6tés de I'interface. Si par contre
la génération est réalisée a la surface libre de I’échantillon, en surface de la couche de ruthénium par
exemple, I'impulsion monopolaire initiale se propage aussi bien vers la profondeur que vers la
surface. Or, vers la surface, elle rencontre tout de suite I'interface échantillon/air possédant un
Z,-7Z, . - . —
—4——== -1 qui va linverser (Z; étant I'impédance
Zy,+24
acoustique du milieu i). Ainsi, I'impulsion qui va se propager dans I’échantillon est bipolaire : elle
comporte une compression en téte de propagation suivie d’une dilatation comme schématisée a la
Figure 20 [75].

coefficient de réflexion acoustique rg.in =

[

La] c

= S

M

£ £

5 S

a] a
Distance depuis la surface Distance depuis la surface

Figure 19: Exemple d’impulsion monopolaire Figure 20 : Exemple d’impulsion bipolaire se

générée dans un métal et se propageant dans le propageant dans le matériau.

matériau.

Outre la génération thermoélastique, d’autres mécanismes de génération peuvent survenir. Par
exemple, dans les matériaux semi-conducteurs va s’ajouter la génération électronique. Pour cela, il
faudra que I'énergie apportée par les photons soit supérieure a I'énergie entre le haut de la bande
de valence et le bas de la bande de conduction E;. Ce phénoméne sera responsable d’une forte
absorption de la pompe. La contrainte électronique qui en découle s’exprimera [73]:

OE,

O33 =——N Equation 17
33 543 c q

Enfin, théoriguement, dans un matériau piézoélectrique I'application du laser va induire une
modification de la position des électrons et des trous. Cette modification du champ au sein du
matériau va induire une déformation induisant la contrainte piézoélectrique, fonction des
coefficients piézoélectriques e et des composantes du champ électrique E;(Equation 18). Les
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configurations d’obtention d’une contrainte piézoélectrique via I'application d’un laser sont
détaillées dans [94].

Piezo _

GU

—eixE; Equation 18
Dans le cas de I'étude du PZT, seule la génération thermoélastique a joué un réle pour la génération
des ondes acoustiques.

1.4.3. Détection optique
1.4.3.1. Généralité

Une impulsion acoustique modifie les propriétés optiques du matériau, notamment sa réflectivité
(R). Ainsi, en acoustique picoseconde, nous pouvons utiliser un faisceau optique de sonde afin de
détecter les impulsions acoustiques. C'est la détection photo élastique. La variation de réflectivité
causée par 'onde acoustique est noté AR (Equation 19, Figure 23). On représente souvent le signal
d’acoustique picoseconde comme étant le rapport AR/R (sans unité). AR/R est de I'ordre de 10°.

+00
AR(t) = j f(2)S(z,t)dz Equation 19
z=0

Avec S(z,t) étant la déformation de la matiére au temps t et a la profondeur z. f(z) est la fonction de
sensibilité prenant en compte la pénétration de la sonde dans I’échantillon, fonction de I’absorption
optique k et des coefficients photo élastiques du matériau considéré. f(z) est donnée notamment
dans [73]. On notera que dans cette technique on ne détecte pas le déplacement de surface comme
dans d’autres techniques d’ultrasons laser, mais on intégre la déformation dans une certaine
profondeur du matériau.

Il nous faut distinguer les deux cas que nous avons évoqués dans le paragraphe 1.4.2, a savoir un
milieu absorbant (tel un métal comme une électrode supérieure de ruthénium) et un milieu
transparent (comme le PZT). C’'est I'objet des paragraphes suivants.

1.4.3.2. Détection dans les milieux absorbants : les échos

Dans les milieux absorbants, par définition, I'absorption k sera forte et ainsi la pénétration du
faisceau de pompe sera faible. La génération thermoélastique aura lieu a la surface de I’échantillon.
Comme on l'a expliqué, l'impulsion acoustique générée sera bipolaire. L'onde acoustique
longitudinale se propagera normalement au plan du substrat, c’est-a-dire dans la méme direction
que le faisceau qui I'a créée, jusqu’a rencontrer une interface, comme par exemple l'interface
Ru/PZT (Figure 22). A cette interface, 'onde sera partiellement transmise et partiellement réfléchie
pour retourner a la surface de I’échantillon. De retour a la surface, I'impulsion va rencontrer une
interface air/solide possédant un coefficient de réflexion acoustique rg.in = -1 qui va l'inverser.
L'arrivée en surface, puis l'inversion et le nouveau départ de I'impulsion, sont détectés optiquement
par la sonde sous la forme d’un écho symétrique. La Figure 21 donne un exemple de I'aspect général
d’un écho. La génération et la détection étant réalisées en surface, le temps de parcours de I'écho
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dans la couche mince correspondra au temps nécessaire pour parcourir un aller-retour dans la
couche.

AR (u.a.)

a0 o o o o 0 o & o o 0 & & o &
=10 -5 ) 5 10
Temps (ps)

Figure 21: Aspect d’un écho causé par une impulsion acoustique a la surface d’une couche d’aluminium [74].

La Figure 24 donne un exemple de signal généré a la surface d’une couche de ruthénium de 100 nm
d’épaisseur (déposée sur silicium). Le pic électronique, correspondant a I'absorption de la lumiére du
laser par les électrons du matériau puis a leur retour a I'équilibre, nous sert de référence. Nous
remarquons |I'écho caractéristique du retour de I'onde acoustique a la surface du ruthénium, 33 ps
apres la génération. Nous connaissons la vitesse acoustique dans le ruthénium, c g, = 6nm/ps, et
ainsi nous pouvons calculer la distance parcourue par I'impulsion acoustique : d = 200 nm (c, = d/t).
Ce calcul confirme la génération et la détection en surface dans ce cas.

Notons que sur la Figure 24 nous apercevons les échos multiples dans le ruthénium. En effet, nous
retrouvons tous les 33 ps un écho, du fait des réflexions multiples dans la couche mince.

N

De plus, comme représenté a la Figure 22, 'onde va étre partiellement transmise a l'interface
Ru/PZT et va donc se propager dans le PZT avant de revenir a la surface et étre potentiellement
détectée. L’analyse de cet écho peut nous permettre de déterminer le temps de vol de I'impulsion
acoustique dans le PZT, donc d’en déduire la vitesse acoustique longitudinale si on connait
I’épaisseur de la couche mince de PZT. On verra plus loin qu’il n’en est rien, I'impulsion acoustique
étant trop atténuée pour revenir en surface.
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Figure 22: Schématisation du trajet d’une . 3 . ..
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Figure 24: Exemple de signal d’acoustique picoseconde aprés génération et détection dans un milieu
absorbant tel que le ruthénium (échantillon Ru/Si — pompe et sonde rouge a 800nm).

1.4.3.3. Détection dans les milieux transparents : les sauts de réflectivité et les oscillations Brillouin

Dans les milieux transparents, I'absorption k sera tres faible et le faisceau de pompe pénétrera
profondément dans la couche et pourra méme la traverser entierement. La génération
thermoélastique aura lieu a linterface inférieure de la couche transparente, typiquement a
I'interface PZT/Pt, comme le schématise la Figure 25. Cette fois, I'impulsion générée sera
monopolaire, c’est-a-dire purement en compression afin de compenser la dilatation instantanée a t
= 0. Cette impulsion acoustique se propagera dans le PZT en direction de la surface de I'échantillon.
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En arrivant a la surface, elle va se réfléchir et changer le signe de son déplacement en provoquant un
changement d’épaisseur global de la couche (impulsion en compression responsable localement
d’une faible baisse de I'épaisseur de la couche et en tension d’une faible augmentation d’épaisseur)
[75]. Ce changement d’épaisseur sera détecté par la sonde en provoquant un saut de réflectivité. Le
modele analytique décrivant les sauts de réflectivité est notamment donné dans [75]. Sur la Figure
26, on note que ce saut intervient autour de 207 ps. Pour un PZT orienté (111), d’épaisseur 1 um, tel
que celui considéré dans ce cas d’étude, nous verrons au chapitre suivant que la vitesse acoustique
peut étre approximée : ¢, pzr 111) = 4.9 nm/ps. Le temps mesuré correspond ainsi au temps nécessaire
a 'impulsion acoustique pour parcourir I'épaisseur d = 1 um de I’échantillon (et non pas un aller —
retour). Nous mettons donc en évidence que, dans le cas d’un matériau transparent tel que le PZT,
I'impulsion est générée a l'interface inférieure de la couche et est détectée en surface sous la
forme d’un saut du signal de réflectivité.

D’autre part, une impulsion acoustique générée a l'interface PZT/Pt se propagera en méme temps
dans le platine et sera partiellement réfléchie sur I'interface inférieure pour revenir dans le PZT, puis
en surface de I’échantillon. L3, elle provoquera un second saut de réflectivité de signe opposé,
comme le met en évidence le signal de la Figure 26. Nous mesurons un temps t = 50 ps entre les
deux sauts de réflectivité. Connaissant la vitesse acoustique dans le platine (c_p; = 3.69 nm/ps), nous
retrouvons |'épaisseur 2d = 184 nm, donc d = 92 nm de notre électrode inférieure de platine
(épaisseur cible 100 nm).

Le faisceau de sonde peut également pénétrer profondément dans la matiéere. Il pourra étre réfléchi
par I'impulsion acoustique elle-méme, qui peut ainsi étre suivie dans toute I'épaisseur de la couche
étudiée (Figure 25-b). En effet, cette impulsion acoustique peut étre considérée comme une fine
couche de matériau se déplacant dans la matiére et présentant un indice différent de celui du milieu
[73]. Cette réflexion va interférer avec la réflexion partielle de la sonde a la surface de I’échantillon.
La différence de phase entre ces faisceaux dépend de la distance entre I'impulsion et la surface de
I’échantillon. Ainsi ce phénoméne se caractérise par une sinusoide appelée oscillation Brillouin, que
I’on peut voir sur la Figure 26. La période T du Brillouin sera fonction des propriétés du matériau
comme le montre I'Equation 20 [74] et sa mesure peut nous permettre d’extraire la vitesse
acoustique longitudinale du PZT, c,, indépendamment de |'épaisseur de la couche.

A

B 2nc, cosd Equation 20

Avec A étant la longueur d’onde du laser, n I'indice optique de la couche étudiée et 0 I'angle
d’incidence du laser dans I’échantillon d’indice n (avec n.sin® = n;.sinB,, 6; = 5° classiguement, étant
I’'angle d’incidence en surface d’échantillon).
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Figure 25: Schématisation du trajet de I'impulsion acoustique dans une couche transparente telle que le PZT
— Mise en évidence du saut de réflectivité (a) et des oscillations Brillouin (b).
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Figure 26: Exemple de signal d’acoustique picoseconde dans un milieu transparent tel que le PZT (épaisseur
1um) — Mise en évidence des sauts de réflectivité et de I’oscillation Brillouin (mesure sur un échantillon de
PZT/Pt/Si0,/Si pompe rouge a A=835nm et sonde bleue a A=417.5nm).
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1.4.3.4. Synthese pour la caractérisation de la vitesse acoustique longitudinale du PZT

Dans ces derniers paragraphes, nous avons montré que nous pouvons caractériser le PZT de
différentes fagons :

- Avec une génération enterrée, nous calculerons la vitesse acoustique a partir de I'étude des
oscillations Brillouin ou en mesurant le temps de vol de I'impulsion acoustique dans le PZT a
I'aide de I’étude des sauts de réflectivité.

- Avec une génération en surface, nous calculerons la vitesse acoustique en mesurant le
temps de vol de I'impulsion acoustique dans le PZT a partir de I'étude des échos.

Néanmoins, le PZT est un matériau trés absorbant dans lequel le signal va s’atténuer. La génération
en surface implique un aller - retour de I'impulsion acoustique dans le PZT. Ainsi, il est trés difficile
en pratique de mesurer les échos du PZT dans le systéme Ru/PZT, en particulier car le ruthénium
génere des impulsions a hautes fréquences. Notons que I'étude des échos reste possible notamment
comme on le verra plus loin (paragraphe 2.5) sur le systéeme or/PZT, I'impulsion générée dans I'or
étant a beaucoup plus basses fréquences.

A partir des phénomeénes présentés dans ces derniers paragraphes, écho, saut de réflectivité et
oscillation Brillouin, nous pouvons étudier les matériaux et empilements de matériaux. Selon les
données d’entrée qui seront en notre possession, nous pourrons mesurer précisément les
épaisseurs, les indices optiques ou les vitesses acoustiques. Dans le cas de notre étude du PZT, nous
privilégierons dans un premier temps I'étude des sauts de réflectivité et des oscillations Brillouin,
et donc une génération enterrée, pour mesurer la vitesse acoustique de ce matériau.

1.4.4. Accordabilité en longueur d’onde
Une des grandes originalités du montage d’acoustique picoseconde de I'lEMN/ISEN est la possibilité
de travailler a diverses longueurs d’onde allant de 350 a 520 nm et de 690 a 1040 nm.

Ce parametre est un levier important afin de limiter le nombre de données d’entrée nécessaires ou
pour verrouiller les résultats obtenus. Il suffit de regarder I'Equation 20 pour voir, en particulier, que
la période Brillouin est fonction de la longueur d’onde. Ainsi, réaliser des mesures a différentes
longueurs d’onde nous permettra de définir avec plus de précision la vitesse acoustique.

Mais l'intérét de I’accordabilité en longueur d’onde ne s’arréte pas la. Les coefficients photo
élastiques des matériaux sont eux méme dépendants de la longueur d’onde [74]. L’indice optique
varie également en longueur d’onde. Ainsi, une longueur d’onde particulieére pourra étre privilégiée
en fonction du matériau considéré afin d’optimiser la variation de réflectivité (fonction de
sensibilité) et de favoriser 'apparition des oscillations Brillouin [76] ou de mieux identifier les échos
(Figure 28).

Les sauts de réflectivité sont également tres sensibles a la longueur d’onde. Comme on peut
notamment le voir dans [75], 'amplitude des sauts est fortement modulée par la longueur d’onde,
allant méme jusqu’a l'inversion du signe du saut. Ce phénomene est de premiére importance vu qu’il
nous servira souvent pour déterminer avec plus de précision le temps t relatif au début du saut et
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ainsi nous permettra de calculer avec une grande précision la vitesse acoustique. La Figure 27
reprend la mesure précédente de la Figure 26 et met en évidence l'inversion de I'amplitude du saut
de réflectivité, dans ce cas, entre A =417.5 nm et A =427.5 nm.

0.02 -

0.00 -

-0.02 |

AR/R

-0.06 -

-0.08 |

—417.5nm

-0.10 + PZT <111> - 1.036pm

—427.5nm
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Time (ps)

Figure 27: Exemple de signal d’acoustique picoseconde dans un milieu transparent tel que le PZT (épaisseur
1um) — Mise en évidence de I'effet de longueur d’onde avec l'inversion du saut de réflectivité entre
A=417.5nm et A=427.5nm (mesure sur un échantillon de PZT/Pt/SiO,/Si pompe rouge et sonde bleue).

L'accordabilité en longueur d’onde permet d’aller encore plus loin: il s’agit de I’acoustique
picoseconde colorée. En effet, nous pouvons jouer sur la longueur d’onde pour sonder la matiére
avec une pompe et une sonde rouge (A ~ 620 a 800 nm) et/ou bleue (A ~ 380 a 490 nm). La Figure 28
donne un exemple probant de I'intérét de la couleur, tiré de [86]. En effet, ces deux mesures sur le
méme échantillon (Al/SiO,/Si) ne différent que de la couleur de sonde (une rouge a A = 804 nm et
I'autre bleue a A = 402 nm) et ameénent a des signaux radicalement différents. Toutes deux
permettent de détecter I'écho correspondant a l'aller — retour de I'impulsion acoustique dans le
Si0,, néanmoins, le signal en pompe rouge — sonde bleue est beaucoup plus riche. On peut
notamment voir les oscillations Brillouin dans le SiO, (basse fréquence) et dans le silicium (haute
fréquence).

En pratique, on utilise un cristal non-linéaire, comme par exemple le béta-borate de baryum (B
BaB,0, ou BBO) comme doubleur de fréquence. Le passage du faisceau de sonde dans ce cristal va
générer une seconde harmonique qui va nous permettre d’obtenir un faisceau bleu présentant une
longueur d’onde doublée a partir d’un faisceau rouge [74].

41

Thése F. Casset
© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Fabrice Casset, Lille 1, 2014

Chapitre 1 : Des microsystémes a I'acoustique picoseconde colorée

Al/SiO,/Si

AR/R (unités arb.)

Kgonge=402 nm

LI I LI LI I LILILL I LI l LI l LI
0 50 100 150 200
Temps (ps)

E
'
=
=1
wy
=
Irs}
(]

Figure 28: Mise en évidence de l'intérét de la couleur sur un échantillon Al/SiO,/Si — Deux mesures avec la
méme pompe rouge mais avec une sonde rouge (804nm) dans le premier cas et bleue dans le second
(402nm) [86].

1.4.5. Génération d’ondes transverses par un réseau de plots

Une des limites de l'acoustique picoseconde réside dans le fait que lI'on ne peut générer
classiguement que des ondes acoustiques longitudinales. C'est ainsi que nous n’avons évoqué que la
vitesse acoustique longitudinale dans la section précédente. Or notre objectif est de mesurer le
module d’Young et le coefficient de Poisson des films minces. Pour cela, il est nécessaire d’avoir
acces également a la vitesse acoustique transverse. Pour ce faire, nous utiliserons un réseau carré,
périodique de plots métalliques nanostructurés a la surface de I'échantillon comme détaillé dans
[73], [74], [95] et [96]. Cette astuce nous permet de nous affranchir de la limitation de I'acoustique
picoseconde. En effet, lorsque le laser est pointé sur ces plots, il provoque une élévation de la
température qui induit une contrainte thermique présentant la méme périodicité que le réseau
illuminé. Nous générons ainsi deux types de modes de vibration (Figure 29):

- Des modes individuels : ce sont les modes propres de vibration du cube, fonction de la
nature et des dimensions du cube.

- Des modes collectifs: ce sont des modes issus des ondes de surface générées par la
périodicité des contraintes thermiques, fonction du pas du réseau de plots.

Nous allons détailler ces deux types de mode de vibration ainsi que les modéles associés dans les
paragraphes suivants.
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Figure 29: Schéma illustrant la génération des modes individuels et collectif du fait de I'illumination du
réseau de plots nanostructure par le faisceau de pompe.

1.4.5.1. Les modes individuels

Le probléme consistant a déterminer les fréquences et modes de vibration d’un cube, ou plus
généralement d’un parallélépipede droit, ne peut pas étre entierement résolu. Uniquement certains
modes peuvent étre décrits. Pour les autres, il faut passer par une résolution numérique. Il est
possible, par exemple, d’utiliser la méthode de Rayleigh-Ritz pour les approximer [80]. Les modes
peuvent étre de dilatation (D), flexion (F), torsion (T), cisaillement (S). lls peuvent étre symétriques
(indice s), antisymétrique (indice a) ou double (indice d). Le Tableau 2, tiré de [80], donne un apercu
par calcul numérique du mode de vibration de plus basses fréquences pour quelques groupes de
vibration.

Pour notre part, nous utiliserons un logiciel commercial de calcul par éléments finis (FEM),
CoventorWare®, pour étudier les modes de vibration des plots que nous utiliserons dans le but de
caractériser les couches minces de PZT (Chapitre 2).

Mode Tq1 Ta Da1 Da1 D2 Dg1

Représentation

Tableau 2: Représentation des modes de vibration de plus basse fréquence pour quelques groupes de
vibration [80].
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1.4.5.2. Les modes collectifs : les ondes de Rayleigh

Les ondes de Rayleigh sont des ondes de surface découvertes par Lord Rayleigh en 1885. Elles se
propagent a la surface de tout milieu isotrope semi-infini [77]. Lorsque le laser est pointé sur le
réseau périodique de plots métalliques, une contrainte thermique va étre générée a cause de
I’élévation de température du métal. La cartographie des contraintes présentera la méme
périodicité dans le plan du substrat que celle du réseau de plots. Nous allons dans ce cas générer un
mode collectif, caractérisé par des ondes de Rayleigh, se propageant avec différents vecteurs
d’ondek allant dans toutes les directions dans le plan du réseau de plots. Ces directions seront
nommées (i, j), i étant le nombre de plots selon I'axe horizontal et j le nombre de plot selon I'axe
vertical, dans un repere ou 'origine est un des plots illuminés comme le schématise la Figure 30.

Comme il est mis en évidence dans [73], ces différents vecteurs d’onde auront leur norme (“Ei’j“ =k)

fonction des coordonnées i, j et du pas du réseau (a) (Equation 21).

”Izi'j “ - Vit +j° Equation 21

a

Les fréquences de ces modes collectifs seront déterminées en fonction de la vitesse du mode
collectif c(a) et de la norme des vecteurs d’onde par la relation de dispertion suivante :

1 P
f(k) =—c(a)k Equation 22
2r
D’ou
oot claliz +j? Equati
ij= E ] quation 23

Il est important de noter, a la vue de I'équation précédente, que les fréquences des différents

vecteurs d’onde vont présenter des rapports remarquables entre elles & ; = ViZ+j?, valant1, V2,

2, 45...

Vecteurd'onde (0,1 Vecteurd'onde (1,1

Sous-couche

Figure 30: Schématisation des ondes de surface générées avec un réseau de plots métalliques.
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Pour exprimer analytiquement ces fréquences, il est fait I'hypothese que la fréquence du mode
collectif de plus basse fréquence, le mode (1,0) (ou (0,1)), est celle d’un oscillateur harmonique de
raideur K [73]. Sa masse (M) correspond a celle de la portion de sous couche et des plots concernés.
La fréquence f; ode ce mode peut s’exprimer comme suit :

1 / K p
fo=— |~ Equation 24
Yoz \Mm

Si les cubes et la sous-couche sont constitués par le méme matériau, ils présentent la méme masse
volumique (p). Ainsi nous pouvons écrire M en fonction du pas du réseau de plot (a), le volume du
plot V (V=d?h, h. étant I’épaisseur du plot et d son coté) et I'épaisseur de la sous-couche (h).

M=pV = p(azh + dzhc) Equation 25

D’ou,

1 |K 1
fio= _]/_ T Equation 26
27\ P \Ja?h+d?h,

En couplant 'Equation 23 et I'Equation 26, nous pouvons déduire la vitesse du mode correspondant

1 (K a’ ,
C(a) =T Equation 27
27\ p\a*h+d“h,

Lorsque a tend vers l'infini, la vitesse c(a) tend vers une vitesse théorique cy qui correspondrait a la

auréseaudepasa:

vitesse du systéme étudié sans plot. Il ne reste alors que le systéme sous-couche/PZT dans I'exemple
illustré en Figure 29 et Figure 30. De ce fait, nous pouvons réécrire I'équation précédente qui

cla)=c a—zh Equation 28
®\a%h+d?h,

Nous pouvons finalement réécrire 'Equation 23 qui exprime les fréquences des différents vecteurs

devient :

d’onde du mode excité par un réseau périodique carré de plots métalliques, a savoir :

a2h ’i2+j2
fi,j(a)_

=¢, Equation 29
a*h+d?h, a

Cette équation nous permet de modéliser les différentes branches correspondantes aux fréquences
des différents vecteurs d’'onde du mode considéré. Si nous tragons le graphe f;;= f(1/a), nous n’avons
gu’un seul parametre d’ajustement : ¢y, qui correspond a la pente a I’origine de la premiere branche,
donc du mode de plus basse fréquence. Concretement, ¢, est la vitesse d’'une onde de surface se
propageant entre les plots infiniment espacés. L'évolution de cette vitesse en fonction de
I’épaisseur de sous-couche (h) peut étre modélisée, comme le montre I’équation suivante, par une
exponentielle bornée par :
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- Lavitesse de Rayleigh de la sous-couche (c3*"*®"®) Jorsque h est grand,

- La vitesse de Rayleigh de la couche étudiée (X% comme par exemple celle du PZT,

lorsque h tend vers 0.

h ,
c(h) = (Ccoucheétudiée _ Csouscouche){} 4 g Souscouche Equation 30
- R

R R
O est un facteur correctif qui rend compte de la pénétration et de la décroissance de I'onde de
surface sur une profondeur 6 dans les couches considérées [74].

1.4.5.3. Vitesse acoustique des ondes transverses

Les ondes transverses, appelées également ondes de cisaillement, sont caractérisées par un
déplacement des particules perpendiculairement a la direction de propagation de I'onde. L'onde de
Rayleigh, qui est une onde acoustique guidée par la surface libre d’un milieu isotrope semi-infini, est
une onde essentiellement transverse. Néanmoins, elle est également constituée d’'une composante
longitudinale en plus de sa composante transverse [77]. |l est donc naturel de trouver une relation
reliant ces trois ondes, qui nous permet d’extraire la vitesse acoustique de I'onde transverse (c,). Il
s’agit de I'approximation de Viktorov, reportée a I'Equation 31, qui nous fournit une approximation
du rapport cg/c; dans le cas des matériaux isotropes [77].

c
0.718——t2
Cr CL P .
DUl — Equation 31
Cy C¢
0.75——2
CL

1.4.6. Extraction du module d’Young et du coefficient de
Poisson a partir des mesures d’acoustique picoseconde

Nous avons vu dans les sections précédentes que nous pouvons mesurer par acoustique
picoseconde les vitesses acoustiques des ondes longitudinales et de Rayleigh. A I'aide de
I"approximation de Viktorov, nous pouvons calculer la vitesse acoustique de I'onde transverse. Nous
allons présenter désormais, comment extraire le module d’Young et le coefficient de Poisson de la
couche mince étudiée a partir de ces vitesses acoustiques. Comme décrit dans [78], a partir de
I’équation de mouvement dans un milieu élastique isotrope, nous pouvons extraire c, et c; en
fonction des propriétés mécaniques du milieu : le module d’Young (E), le coefficient de Poisson (v) et
la densité (p).

El-v) Equation 32

o= p(1+ v)(l— 21/)
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E Equation 33

N 2pey)

1.4.6.1. Extraction du module d’Young a partir de la vitesse acoustique longitudinale

La vitesse acoustique longitudinale est relativement «facile» a mesurer par acoustique
picoseconde, en comparaison de la vitesse acoustique transverse qui requiert la nanostructuration
d’un réseau de plots afin d’exciter des ondes de surface.

Dans un premier temps, le module d’Young peut étre extrait a partir de la vitesse acoustique
longitudinale en faisant I’hypothése du coefficient de Poisson. Dans ce cas, la masse volumique (p)
doit étre connue, et on utilisera I'Equation 34 issue de I'Equation 32.

1 1-2 ,
E= ch % Equation 34

1.4.6.2.  Extraction du module d’Young et du coefficient de Poisson

Pour réaliser la caractérisation mécanique « compléete » des couches minces par acoustique
picoseconde, il faut mesurer c, et c.. A partir de I’Equation 32 et de 'Equation 33, on peut accéder au
systéme d’Equation 35, a I'aide duquel on pourra calculer E et v, sans avoir a faire I'hypothése de
I’'un ou 'autre.

L ¢t —2¢?
2(c? —¢c?)
' 2 02 Equation 35
¢l —2c
E=2¢/p| 1+ 15—
2\lcy — ¢
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1.5. Conclusion
Nous avons présenté le PZT, matériau piézoélectrique mais également ferroélectrique, complexe

mais au potentiel avéré pour de nombreuses applications d’actionneur. Certaines de ses propriétés
commencent a étre mesurées avec précision, telles que sa densité, sa constante diélectrique.
Néanmoins, ses propriétés mécaniques restent a étre précisées. Nous avons présenté I'acoustique
picoseconde qui est une technique que nous connaissons bien, qui a déja montré son apport pour la
métrologie des couches minces, lors notamment des développements menés sur les résonateurs
BAW. Elle nous parait étre la technique la plus adaptée pour mesurer le module d’Young et le
coefficient de Poisson du PZT dans son empilement technologique. A I'aide des phénomeénes que
nous avons décrit dans ce chapitre (Brillouin, écho, saut) et par les modéles que nous avons tirés de
la bibliographie, nous allons pouvoir caractériser notre matériau afin de disposer de données
précises dans le but de dimensionner au mieux nos MEMS a base de PZT.
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Chapitre 2: Etude du PZT déposé en couches minces par
acoustique picoseconde

2.1. Introduction

Nous avons présenté |'acoustique picoseconde dans le chapitre précédent et détaillé les principaux
mécanismes que nous allons utiliser pratiquement. Nous allons désormais présenter dans ce
chapitre les principaux résultats de caractérisation obtenus sur notre PZT grace a l'acoustique
picoseconde.

Notre objectif est de caractériser les propriétés mécaniques de nos couches minces. Nous avons
montré au Chapitre 1 que I'extraction de ces parameétres par acoustique picoseconde réside dans
I’étude des vitesses acoustiques longitudinales et transverses. Nous présenterons les mesures de
vitesses acoustiques effectuées sur différents échantillons de PZT élaborés au CEA. Lorsque la vitesse
acoustique longitudinale seule est mesurée, nous calculerons le module d’Young du PZT pour
différentes épaisseurs et différentes orientations cristallines, en faisant I’'hypothése du coefficient de
Poisson. Nous verrons qu’en mesurant a la fois la vitesse longitudinale et la vitesse transverse, nous
pourrons extraire le module d’Young et le coefficient de Poisson sans faire I’"hypothése de I'un ou de
|"autre. Nous avons admis au début de cette thése I'hypothese d’isotropie du PZT afin de simplifier le
probleme. Les mesures d’acoustique picoseconde vont mettre en évidence I'anisotropie du PZT. La
maille du PZT étant issue de la déformation d’'une maille cubique, nous approximerons les
coefficients de la matrice de raideur élastique du PZT dans le cas de la maille cubique, a partir des
vitesses acoustiques mesurées par acoustique picoseconde

Comme nous l'avons évoqué dans le chapitre précédent, la nanoindentation est une méthode qui
permet d’extraire le module d’Young des films minces. Cette méthode est reconnue et utilisée
industriellement. Nous confronterons donc nos résultats a des mesures de nanoindentation
effectuées sur nos matériaux a STMicroelectronics, et mettrons en évidence les difficultés pour
caractériser un empilement hétérogene complexe tel que le notre.

Le PZT est le matériau de base de nos actionneurs. Quelle que soit I'application considérée, il est
amené a étre utilisé sous une tension donnée. Nous tenterons donc de caractériser l'influence d’'une
tension appliquée aux bornes du PZT sur la vitesse acoustique.

Enfin, I'acoustique picoseconde est une méthode de mesure qui utilise des impulsions acoustiques
générées a hautes fréquences, typiquement de l'ordre de la centaine de gigahertz. Nous allons
utiliser un transducteur a la surface du PZT afin d’étudier I'influence de la fréquence de génération
de I'impulsion acoustique sur la vitesse acoustique dans le PZT. Nous allons notamment mettre en
évidence la relaxation des parois de domaines au sein du PZT par des mesures d’acoustique
picoseconde en fréquence.
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2.2. Etude de la vitesse longitudinale du PZT

Comme nous l'avons vu au Chapitre 1, nous disposons des échos, des sauts de réflectivité et des
oscillations Brillouin pour calculer la vitesse acoustique longitudinale (Figure 31).

Nous pouvons disposer d’échantillons de PZT avec une électrode supérieure en ruthénium, dans ce
cas nous sommes en milieu absorbant. Il nous faut étudier les échos. Concrétement, lorsque nous
pointons le laser sur le ruthénium, nous observons bien ses échos successifs comme par exemple sur
la Figure 24. Malheureusement, nous n’arrivons pas a identifier le retour de I'écho du PZT lorsque
cette couche est présente sous la couche de ruthénium. En effet, celui-ci est trop atténué lors de son
aller — retour dans le PZT, dans la gamme d’épaisseur des couches de PZT que nous étudions. Il n’est
donc pas possible de mesurer la vitesse acoustique longitudinale par une mesure de temps de vol de
I'impulsion acoustique.

Nous pouvons également disposer d’échantillons avec le PZT a nu, déposé sur son électrode
inférieure de platine. Nous sommes en milieu transparent. Nous pouvons étudier les oscillations
Brillouin et dans ce cas 'indice optique du PZT a la longueur d’onde considérée est nécessaire. Nous
utiliserons la mesure de l'indice optique en fonction de la longueur d’onde qui a été faite par
ellipsométrie au CEA et a IBM et qui est donnée en annexe. Nous pouvons également étudier les
sauts de réflectivité et dans ce cas c’est I'épaisseur qui sera la donnée d’entrée importante. Nous
utiliserons une photographie MEB en coupe, couplée a la mesure par ellipsométrie de |'épaisseur de
la couche d’oxyde présente sur le substrat, pour définir le plus précisément possible |'épaisseur de
PZT.

Atténuation dans
le PZT

f i Milieux

i absorbants
. (Ru)

Milieux
transparents
(PZT)

Temps s = . - - . US4GIBF FBE

Etude des échos Etude du Brillouin Etude des sauts
C, sionalindicen C, sional’épaisseur

Figure 31: Démarche pour acquérir la vitesse acoustique longitudinale du PZT.
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2.2.1. Echantillons étudiés
Nous étudierons les couches minces de PZT suivantes :

- PZT polycristallin orienté majoritairement (100) ou (111) présentant une épaisseur variant
de 0.18 (3 couches unitaires) a 2.1um (39 couches unitaires)

- Echantillons de PZT polycristallin majoritairement orientés (100), déposés selon la recette
« grad free » et présentant des épaisseurs de 0.18 (3 couches) et 0.54um (9 couches)

- PZT monocristallin

Nous ne détaillerons pas les technologies de mise en ceuvre de ces échantillons, qui peuvent
notamment étre trouvées dans [16] ou [20].

Les PZT polycristallins sont obtenus par dépot sol-gel au-dessus de I'électrode inférieure de platine
(épaisseur cible de 100 nm), elle-méme déposée par pulvérisation cathodique (PVD) sur une couche
d’oxyde (500 nm), sur substrat de silicium. La température de dépdét du platine va favoriser
I’orientation (100) ou (111) du PZT.

Le dépot du PZT est réalisé par la technique sol-gel. Cette méthode repose sur une succession de
dépots et de calcinations de couches unitaires. Toutes les trois couches unitaires, le PZT est recuit.
Nous déposons autant de couches unitaires que nécessaire pour obtenir I'épaisseur cible de PZT.

Le PZT monocristallin est pour sa part obtenu par dépot sol-gel de PZT sur du STO (SrTiO;)
monocristallin déposé par MBE (Molecular Beam Epitaxy, pour épitaxie par jet moléculaire).

2.2.2. Mesure de la vitesse longitudinale
Nous allons calculer les vitesses longitudinales a partir de I’étude des oscillations Brillouin et/ou des
sauts de réflectivité.

2.2.2.1.  Etude du PZT polycristallin (100)

Nous disposons d’échantillons de PZT polycristallin, majoritairement orientés (100), présentant
approximativement les épaisseurs suivantes : 0.18, 0.35, 0.54, 1.05, 1.87 et 2.1 um. Dans un premier
temps nous allons extraire la vitesse acoustique longitudinale a partir de I'étude des sauts de
réflectivité. Comme expliqué dans le chapitre précédent, il s’agit de mesurer le temps de vol entre le
pic électronique, correspondant a I'absorption de la lumiéere par les électrons et I'arrivée a la surface
libre de I’échantillon de I'onde acoustique en résultant, qui se traduit par un saut de réflectivité.
Nous étudions un échantillon de PZT avec 19 couches unitaires, soit une épaisseur de I'ordre de 1.05
pum. La Figure 32 donne une vue en coupe MEB de cet échantillon. Une mesure d’ellipsométrie
réalisée apres le dépot de la couche de SiO, nous permet de connaitre précisément son épaisseur
(510 nm par rapport a I’épaisseur cible, 500 nm). Nous mesurons |'épaisseur du PZT et de I'oxyde sur
la photographie MEB et un produit en croix nous permet de définir que I'épaisseur de PZT est de
995+5 nm pour une épaisseur cible de 1050 nm. L’écart d‘épaisseur, de l'ordre de 5 %, est
acceptable pour la technique de dép6t sol-gel.
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US46306P PGB8

Figure 32: Coupe MEB de I’échantillon de PZT (100) d’épaisseur environ 1.05um.

Nous réalisons des mesures en pompe rouge et sonde bleue en pointant le laser sur le PZT. Le pic au
temps t = 0 nous sert de référence. Méme si le signal est bruité, nous reconnaissons sur les

premieres dizaines de picosecondes une oscillation Brillouin. Celle-ci est tres vite atténuée et
disparait, peut-étre du fait des interférences induites par le retour de I'impulsion acoustique qui
s’est propagée dans le platine. Le saut de réflectivité est zoomé dans I'encadré de la Figure 33.
Comme indiqué au Chapitre 1, I'amplitude du saut de réflectivité varie en fonction de la longueur

d’onde. Nous voyons méme sur la Figure 33 qu'’il s’inverse entre A = 400 nm et A = 405 nm. La

détermination du temps de vol de I'impulsion acoustique a travers la couche de PZT s’en retrouve

facilitée. Ces temps de vol, ainsi que le calcul de la vitesse acoustique longitudinale sont résumés
dans le Tableau 3. Nous calculons une vitesse acoustique longitudinale ¢, = 4.72+0.06 nm/ps.

Longueur Epaisseur Ordre de Temps de vol Temps de vol .
’ . Vitesse (nm/ps)
d’onde (nm) (nm) saut min (ps) max (ps)
400 o =P
99545 1% 210.2ps 211.8ps L temps
405 Ac, _ Aép  Atemps
CL ép  temps
Moyenne 211+0.8ps
¢,=4.72+0.06

Tableau 3: Temps de vol, épaisseur et calcul de c, sur un échantillon de PZT (100) d’épaisseur 995nm.
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TIRR
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Figure 33: Signal mesuré sur un échantillon de PZT (100) d’épaisseur 995nm - Etude des sauts de réflectivité
en fonction de la longueur d’onde.

Nous étudions également un échantillon de PZT (100), d’'une épaisseur de 1.87 um (30 couches), sur
lequel nous mesurons la vitesse acoustique longitudinale aussi bien par I'étude des sauts de
réflectivité que par I'étude des oscillations Brillouin. L'étude des sauts de réflectivité en fonction de
la longueur d’onde est reportée en Figure 34 (pompe rouge — sonde bleue). De nouveau, plusieurs
mesures en longueur d’onde nous permettent d’inverser le signe du saut et ainsi facilitent la
détermination du temps de vol. Dans cette couche, il est estimé entre t = 395 et 398 ps. La vitesse
acoustique longitudinale calculée dans cet échantillon de PZT est donc ¢, = 4.72+0.02 nm/ps, en bon
accord avec la vitesse calculée précédemment. Sur le méme échantillon, nous réalisons une mesure
en pompe rouge — sonde rouge a A = 800 nm, longueur d’onde nous permettant, sur cet échantillon,
de faire ressortir les oscillations Brillouin. De la Figure 35 nous pouvons extraire la période de
I'oscillation Brillouin en la comparant a une sinusoide. Il en résulte T = 37.42+0.18 ps. Si nous
considérons un indice ngynm = 2.32, comme indiqué par la mesure d’indice réalisée sur notre
matériau par ellipsométrie a IBM (Annexe A), I'Equation 20, donnant la période en fonction de ¢, et
de A, nous permet de calculer ¢, = 4.82+0.03 nm/ps. L’écart entre les deux vitesses acoustiques, de
I'ordre de 2%, est acceptable. A la vue du bruit présent sur I'oscillation Brillouin, nous considérons
cette derniére valeur de vitesse comme moins précise que les précédentes.

Nous avons également caractérisé d’autres échantillons de PZT majoritairement orientés (100),
présentant diverses épaisseurs. Les signaux mesurés se trouvent en Annexe C et les différentes
coupes MEB permettant de préciser I'épaisseur des couches de PZT sont en Annexe B. Nous
reportons dans le Tableau 4 et en Figure 36 les vitesses acoustiques longitudinales mesurées en
fonction de I'épaisseur de PZT, soit a partir de I'étude des oscillations Brillouin, soit des sauts de
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réflectivité. Nous notons que la moyenne des vitesses acoustiques longitudinales mesurées sur les
échantillons de PZT (100) est cj(100) = 4.720.1 nm/ps. La mesure en angle, reportée en annexe A,
étant peu précise et donnant une valeur incertaine (point entouré de pointillés rouge sur la Figure
36), on peut constater une tendance a I'laugmentation de la vitesse acoustique longitudinale, de
'ordre de 4 %, en fonction de I’épaisseur. Cet effet d’épaisseur sera discuté au paragraphe suivant.

— 417 .5nm
— 416 5nm
160 L —— 436nm ot

ITime.(l:‘s)

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
Time (ps)

Figure 34: Etude des sauts de réflectivité dans un échantillon de PZT (100) d’épaisseur 1.87um.
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Figure 35: Etude des oscillations Brillouin dans un échantillon de PZT (100) d’épaisseur 1.87um.
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Vitesse acoustique

Echantillon Orientation Epaisseur (um) Phénomeéne étudié longitudinale (nm/ps)
U718P-P01 0.16 Sauts 4.65%0.16
U718P-P06 0.335 Sauts 4.64+0.06
U718P-P06 0.335 Sauts 4.57+0.10
uS4630P-P07 0.506 Brillouin 4.73+0.07
U718P-P07 0.518 Sauts 4.68+0.06
U718P-P08 (100) 0.995 Sauts 4.72+0.06
U718P-P08 0.995 Brillouin 4.77+0.17
uS4680P-P06 1.87 Sauts 4.72+0.02
uS4680P-P06 1.87 Brillouin 4.82+0.03
U718P-P09 2.087 Sauts 4.79+0.03
U718P-P09 2.087 Mesure en angle 4.60+0.11

Tableau 4: Vitesse longitudinale du PZT (100) en fonction de I’épaisseur de la couche de PZT considérée.

2.2.2.2.  Etude du PZT polycristallin (111), comparaison avec le PZT (100) et discussion

Nous disposons d’échantillons de PZT polycristallin majoritairement orientés (111) présentant

approximativement les épaisseurs suivantes : 0.18, 0.35, 0.54, 1.05 et 2.1 um. Nous avons extrait la

vitesse acoustique longitudinale de ces échantillons a partir de I’étude des sauts de réflectivité. Les

épaisseurs de PZT ont été précisées par des coupes MEB. Tous les signaux et les coupes MEB

concernant ces échantillons se trouvent en Annexe B et C. La Figure 36 compare les vitesses

acoustiques longitudinales des PZT (100) et (111) en fonction de I'épaisseur de PZT considérée.

Nous remarquons que les vitesses acoustiques longitudinales des différents échantillons orientés

majoritairement (111) sont globalement supérieures a celles des échantillons majoritairement

orientés (100). En effet, la moyenne des vitesses mesurées sur les PZT (111) est ¢ 11 = 4.9%0.1

nm/ps, soit 4.1 % de plus que pour le PZT (100).
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Figure 36: Evolution et comparaison des vitesses longitudinales du PZT (100) et (111) en fonction de
I’épaisseur de la couche de PZT considérée.

Nous savons que la vitesse acoustique est reliée aux coefficients de la matrice de raideur élastique
(c). En particulier pour une maille cubique, nous avons les expressions suivantes pour les vitesses
acoustiques longitudinales dans les directions (100) et (111) [77].

c c
L(200) =4/ .
P ,
Equation 36
Cyy+2C, +4Cy,
CLaty =4~ Q=

3p

Comme mis en évidence par le diagramme de phase de la Figure 13, le PZT utilisé ne présente pas
une maille cubique. Néanmoins, sa maille dans la phase morphotropique est issue d’une
déformation de la maille cubique et ces équations peuvent étre utilisées en premiére approximation.

De plus, si le matériau est isotrope comme nous l'avons approximé, nous devrions avoir
théoriquement ¢ (100) = Cy111), du fait de I’'expression du ¢,y donné a I’Equation 37.

C11=Cyp

5 Equation 37

Caq =
Nous pouvons conclure que la mesure d’acoustique picoseconde, permettant de mesurer une
différence de vitesse acoustique longitudinale de I'ordre de 4.1 % entre les directions (100) et
(111), met en évidence I'anisotropie du PZT.

Pour la suite, du fait de la faible anisotropie, nous continuerons a faire I’hypothése d’isotropie du
PZT pour simplifier nos calculs.
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D’autre part, on peut noter qu’a part un point erratique mesuré sur I’échantillon uS4137D-P4_7
(entouré de pointillés noirs sur la Figure 36), nous pouvons constater une augmentation marquée,
de I'ordre de 6.2 %, de la vitesse acoustique du PZT (111) en fonction de I’épaisseur. Nous pouvons
expliquer ce phénomeéne par la technologie de mise en ceuvre, le sol-gel. En effet, le PZT est recuit
toutes les 3 couches unitaires. Plus le PZT est épais, plus il verra un grand nombre de recuits. Ainsi,
nous pouvons estimer que les couches de PZT sont d’autant plus denses et rigides que le PZT est
épais. Si cette tendance est marquée sur le PZT (111), elle est plus discutable sur le PZT (100) du fait
de l'incertitude sur les valeurs mesurées aux faibles épaisseurs.

. . . . i . L Vitesse acoustique
Echantillon Orientation Epaisseur (um) Phénomeéne étudié o
longitudinale (nm/ps)
Q154P-P10 0.173 Sauts 4.81+0.09
P571A-P05 0.348 Sauts 4.8710.1
P571A-P05 0.348 Sauts 4.81+0.07
P571A-P04 0.525 Sauts 4.93+0.06
(111)
P571A-P04 0.525 Sauts 4.84+0.06
P571A-P06 1.036 Sauts 5.00 +0.05
uS3935P-P13 2.192 Sauts 5.13+0.03
uS4137D-P4_7 2.141 Sauts 4.88+0.03

Tableau 5: Vitesse longitudinale du PZT (111) en fonction de I'épaisseur de la couche de PZT considérée.

2.2.2.3.  Etude du PZT « grad free »

La recette standard pour réaliser les couches minces de PZT induit un gradient de concentration des
especes le long de I'épaisseur de la couche. Des développements sont menés au CEA afin d’optimiser
les couches minces de PZT, leurs propriétés électriques et piézoélectriques via, entre autre, la
compensation de ce gradient de concentration des espéces présent au sein de la couche de PZT.
Nous appelons « grad free » ce PZT. La méthode de dépot reste le sol-gel. Nous utilisons plusieurs
rapport Zr/Ti pour atténuer le gradient d’espéce.

Nous avons caractérisé deux échantillons de PZT « grad free » majoritairement orientés (100). Les
photographies MEB en coupe ainsi que les signaux mesurés sont reportés en Annexe C-p. L’épaisseur
des échantillons est respectivement d = 223 nm (4 couches) et d = 551 nm (10 couches).

Ces deux échantillons ont été caractérisés en pompe rouge et sonde bleue a différentes longueurs
d’onde afin d’étudier les sauts de réflectivité. Les mesures en longueurs d’onde nous ont permises,
comme cela a déja été expliqué, d’inverser le signe du saut de réflectivité, et ainsi de déterminer le
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temps de vol de I'impulsion acoustique dans le PZT avec plus de précision. Pour le PZT « grad free »
d’épaisseur 223 nm, nous constatons une inversion du signe du saut de réflectivité, assez lente,
entre les mesures a A = 820 nm et A = 900 nm. Nous définissons que le temps de vol nécessaire a
I'impulsion acoustique pour parcourir la couche de PZT est d’environ 44 a 48 ps. Cela nous conduit a
calculer une vitesse acoustique longitudinale cgrad free) = 4.85%0.22 nm/ps.

Pour le PZT « grad free » d’épaisseur 551nm, nous observons une inversion du signe du saut de
réflectivité entre A = 920 nm et A = 940 nm. Le temps de vol de I'impulsion acoustique dans la
couche de PZT est d’environ 112 a 115 ps. Ainsi Cygrad free) = 4.8520.07 nm/ps. Nous remarquons que
I'inversion marquée du signe du saut de réflectivité nous permet de calculer avec plus de précision la
vitesse acoustique que dans le cas de I'échantillon précédent. L'évolution particuliére de I'amplitude
des sauts de réflectivité en fonction de la longueur d’onde est notamment détaillée dans [86]. On
constate une alternance d’inversion « molles » du signe du saut, pour lesquelles on inverse
lentement le signe du saut, et « dures », pour lesquelles le signe s’inverse brutalement. Pour la suite,
autant que possible, on choisira les longueurs d’ondes correspondantes a une inversion « dure »,
nous permettant de définir plus précisément le temps de vol.

Pour conclure sur le PZT « grad free », nous calculons des vitesses acoustiques longitudinales
semblables pour les deux échantillons étudiés. Cette valeur est supérieure de 3% a celles calculées
sur le PZT « classique » orienté majoritairement (100) et s’apparente a celles calculées sur le PZT
« classique » (111). D’autres mesures, sur une série d’échantillons couvrant toute la gamme
d’épaisseur étudiée, seraient nécessaires pour préciser I'impact de ce procédé de mise en ceuvre du
PZT sur sa vitesse acoustique. En premiére approximation, nous pouvons supposer qu’il a tendance
a augmenter légérement la raideur élastique du matériau, ou bien a diminuer sa densité (Equation
36).

2.2.2.4. Etude du PZT monocristallin

Nous disposons d'un échantillon de PZT monocristallin présentant I'empilement suivant:
Al(15nm)/PZT(200nm)/STO(14nm)/Si. L'épaisseur de PZT est précisée a partir de la coupe MEB, d =
198+3 nm (Annexe C-q).

Nous avons réalisé des mesures en pompe rouge — sonde bleue pour des longueurs d’ondes allant
de A =400 nm a A = 450 nm. La fine couche d’aluminium en surface du PZT peut étre considérée
comme transparente du fait de sa faible épaisseur. Pour chacune de ces mesures, nous extrayons la
période de I'oscillation Brillouin pour tracer le produit nc, en fonction de la longueur d’onde (Figure
37). Les signaux mesurés ainsi que les périodes Brillouin sont reportés en Annexe C-g. A partir de
I’hypothése que l'indice du PZT monocristallin est le méme que celui du PZT polycristallin, nous
déduisons la vitesse acoustique longitudinale c, en fonction de la longueur d’onde (Figure 38).

La vitesse acoustique est sensée étre constante en fonction de la longueur d’onde. Au regard de la
Figure 38, nous notons une grande dispersion des vitesses acoustiques, notamment aux longueurs
d’onde les plus faibles. Cette dispersion peut s’expliquer par la mauvaise qualité des signaux
mesurés, amenant une incertitude sur les périodes Brillouin extraites. Mais I’hypothése faite sur
I'indice peut également étre source d’une erreur non négligeable sur la vitesse longitudinale
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calculée. En se focalisant sur I'intervalle de longueurs d’ondes comprises entre A = 420 nm et A = 450
nm, nous pouvons estimer la vitesse acoustique longitudinale du PZT monocristallin comme étant
Ci(mono) = 5.4 Nm/ps, soit 13 % plus rapide que le PZT (100) et 9 % plus rapide que le PZT (111). Ainsi,
dans le cadre des hypotheses qui ont été faites, nous pouvons estimer que le PZT monocristallin
présente une raideur élastique supérieure a celle du PZT polycristallin.
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Figure 37: Produit nc, en fonction de la longueur d’onde pour le PZT monocristallin.
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Figure 38: Vitesse acoustique longitudinale du PZT monocristallin extraite a partir du produit nc_ et de
I'indice (fit Sellmeier) en fonction de la longueur d’onde.
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2.2.3. Extraction du module d’Young a partir de I’hypothése sur

le coefficient de Poisson
A partir des vitesses acoustiques longitudinales calculées sur les différents PZT étudiés, nous
estimons le module d’Young a I'aide de I'Equation 34, valable pour les matériaux isotropes. Nous
considérons que le coefficient de Poisson est 0.3 et la densité est 7700 kg/m* (Figure 39 et Tableau
6).

Le module d’Young moyen du PZT polycristallin majoritairement orienté (100) est de I'ordre de
Epoiy100) = 126 GPa. Pour le PZT polycristallin majoritairement orienté (111), le module d’Young
moyen est de 'ordre de E,qy(111) = 138 GPa, soit 9 % de plus que pour le PZT majoritairement orienté
(100). Comme nous l'avons déja expliqué pour les vitesses acoustiques, le fait que le module
d’Young du PZT (111) est supérieur a celui du PZT (100) met en évidence I'anisotropie du PZT.

Pour les PZT (100) et surtout (111), nous constatons une tendance relativement marquée a
I"augmentation du module d’Young en fonction de I'épaisseur jusqu’a une épaisseur de PZT de
'ordre de 1 a 1.5 um. Ensuite, nous constatons une inflexion de cette augmentation ; voire une
stagnation du module d’Young quand I'épaisseur augmente. Comme expliqué précédemment, ce
phénoméne s’explique par la technologie de mise en ceuvre, le sol-gel, qui induit une densification
du matériau du fait des recuits toutes les 3 couches unitaires. Plus le PZT est épais, plus il verra un
grand nombre de recuits. Ainsi, nous pouvons estimer que les couches de PZT sont d’autant plus
denses et rigides que le PZT est épais jusqu’a une certaine limite, autour de 1 a 1.5 um. Au-del3, le
matériau semble avoir atteint sa densification maximale et les recuits suivants ne permettent plus
d’augmenter significativement le module d’Young. Si cette tendance est marquée sur le PZT (111),
elle est plus discutable sur le PZT (100) du fait de I'incertitude sur les valeurs mesurées aux faibles
épaisseurs.

Les modules d’Young calculés sur les PZT (100) mis en ceuvre avec la recette « grad free » sont
comparables a ceux de PZT majoritairement orientés (111). Il semblerait donc que ce procédé de
mise en forme tendrait a rigidifier le matériau. Cette analyse ne repose que sur deux points de
mesures, et de nouvelles caractérisations seraient nécessaires sur des échantillons de 1 a 2 pm
d’épaisseur pour préciser I'influence de ce procédé sur le module d’Young.

Enfin reste la mesure sur le PZT monocristallin. Nous calculons un module d’Young Epeno = 167 GPa,
respectivement supérieur au PZT (100) et (111) de 25 et 17 %. Néanmoins, nous sommes conscients
de l'incertitude sur le module d’Young calculé, du fait des hypotheses faites sur le coefficient de
Poisson, sur I'indice optique du PZT monocristallin et du fait que nous ne nous reposons que sur une
mesure, en un seul point de I'échantillon.
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Echantillon Orientation Epaisseur Vitfesse. acoustique Module d’Young pour v=0.3
(um) longitudinale (nm/ps) (GPa)
U718P-P01 0.16 4.65%0.16 123.848.5
U718P-P06 0.335 4.64+0.06 123.243.2
U718P-P06 0.335 4.57+0.10 119.545.2
uS4630P-P07 0.506 4.73+0.07 128.0+3.8
U718P-P07 0.518 4.68+0.06 125.343.2
U718P-P08 (100) 0.995 4.72+0.06 127.5+3.2
U718P-P08 0.995 4.77+0.17 130.349.3
uS4680P-P06 1.87 4.7240.02 127.4+1.1
uS4680P-P06 1.87 4.82+0.03 132.9+1.7
U718P-P09 2.087 4.79+0.03 131.2+1.6
U718P-P09 2.087 4.60+0.11 121.145.8
uS9377pP-P03 (100) 0.223 4.85+0.22 134.8412.2
uS9377pP-P04 « grad free » 0.551 4.85+0.07 134.6%3.9
Q154P-P10 0.173 4.81+0.09 132.445.0
P571A-P05 0.348 4.87+0.1 135.7+45.6
P571A-P05 0.348 4.81+0.07 132.4+3.9
P571A-P04 0.525 4.93+0.06 139.0+3.4
(111)
P571A-P04 0.525 4.84+0.06 134.0+3.3
P571A-P06 1.036 5.00+0.05 143.0+2.9
uS3935P-P13 2.192 5.13+0.03 150.5+1.8
uS4137D-P4_7 2.141 4.88+0.03 136.2+1.7
Mono Mono 0.198 5.4 166.8

Tableau 6: Modules d’Young du PZT calculés a partir de la vitesse acoustique longitudinale pour v =0.3.
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Figure 39: Evolution du module d’Young du PZT, calculé a partir de la vitesse acoustique longitudinale pour

un coefficient de Poisson de 0.3, en fonction de I'épaisseur et de la nature du PZT.

2.3. Etude de la vitesse transverse du PZT
Nous venons de voir qu’il est possible de calculer le module d’Young des couches minces a partir de

la vitesse acoustique longitudinale, au prix d’une approximation sur le coefficient de Poisson. Cette

étude nous permet de comparer relativement nos différentes couches de PZT, mais ne nous permet

pas de les qualifier quantitativement comme nous le recherchons. Nous allons dans cette section

nous focaliser sur les couches minces de PZT majoritairement orientées (100). Nous allons mesurer,

en plus de la vitesse acoustique longitudinale, la vitesse acoustique transverse. Comme nous I'avons

montré dans le Chapitre 1, ces deux vitesses nous permettrons de calculer, en faisant I’hypothése

d’isotropie du PZT, le module d’Young et le coefficient de Poisson sans faire I"approximation de

I'un ou de l'autre.

La mesure des vitesses acoustiques longitudinales sur des PZT orientés (100) et (111) nous a permis

de mettre en évidence I'anisotropie du PZT. A l'aide des vitesses acoustiques longitudinales et

transverse nous approximerons la matrice de raideur élastique du PZT dans le cas d’'une maille

cubique anisotrope.
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2.3.1. Technologie de mise en ceuvre des échantillons
Pour générer des ondes acoustiques transverses, dans le plan du substrat, nous allons utiliser des
plots nanostructurés déposés et gravés sur une sous-couche du méme matériau, elle-méme déposée
a la surface du PZT majoritairement orienté (100). Les plots sont réalisés a I'lEMN a partir d’un
dépot, puis d’une étape de lithographie e-beam suivi d’'une gravure. L'empilement général réalisé
est schématisé a la Figure 41. La Figure 40 donne une vue du layout des réseaux de plots. Les plots
feront 200 x 200 nm?2. Sur un méme échantillon, différents réseaux de plots seront présents,
présentant différentes doses d’insolation a I’e-beam (afin d’étre sir de sortir des plots bien résolus)
et différents pas entre les plots allant de a =400 a 800 nm.
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Figure 40: Vue schématique du layout des différents réseaux de plots présents sur I’échantillon.

La figure suivante donne une coupe MEB qui nous permet de préciser I'épaisseur de PZT (100) que
nous étudions. En sachant qu’une mesure a I'ellipsométre donne I'épaisseur de SiO, comme étant
508 nm, nous pouvons estimer I'épaisseur du PZT a 506 nm.
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US463@FP PO7

Figure 41: Coupe MEB du PZT étudié (échantillon uS4630P-P07) et schéma de I’empilement.

2.3.2. Mesure de la vitesse de Rayleigh dans le systeme Pt/PZT
2.3.2.1.  Vitesse acoustique du systeme Pt/PZT en fonction de I'épaisseur de Pt

Nous commencons par considérer un systéme Pt/PZT. Dans ce cas, la sous-couche et les plots seront
en Platine. Nous disposons des échantillons suivants :

- Plots de Pt de 100nm d’épaisseur/Sous-couche de Pt de 15nm d’épaisseur/PZT 506nm
- Plots de Pt de 100nm d’épaisseur/Sous-couche de Pt de 50nm d’épaisseur/PZT 506nm

Nous dirigeons la pompe sur le réseau de plots. Dans ce cas, le laser excite des modes de vibration
individuels, fonction de la taille et de la nature du plot et des modes collectifs, fonction du réseau
considéré et en particulier du pas (a) entre les plots. Nous faisons les transformées de Fourier des
signaux expérimentaux afin de mettre en évidence les fréquences des différents modes excités. Les
fréquences successives des modes collectifs, f;;(a) s’expriment par I'Equation 29. lls peuvent étre
repérés par le fait qu’ils présentent les facteurs remarquables évoqués au Chapitre 1 (paragraphe
1.4.5.2). Les modes individuels ont été simulés par un logiciel de simulation par éléments finis
(CoventorWare®).

Nous reportons par exemple en Figure 42 la transformée de Fourier du signal (en encadré) sur lequel
on a enlevé le pic électronique. Ce signal est issu de la mesure en pompe rouge et sonde bleue
lorsque nous pointons le laser sur les plots d’un réseau de pas a = 600 nm, pour une épaisseur de
sous-couche de platine de 50 nm. Nous sélectionnons une longueur d’onde de A = 800 nm pour
laquelle nous obtenons les signaux les plus riches. Nous pouvons identifier les modes collectifs
respectivement a 2.19, 2.93, 4.39 et 5.85 GHz présentant des rapports remarquables cohérents avec
I’Equation 29. Ces fréquences correspondent a la propagation de I'onde, respectivement dans les
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directions (1, 0), (1, 1), (2, 0) et (2, 1). Ces fréquences sont reportées dans le Tableau 7. L'imprécision
relative (jusqu’a 15 %) entre les valeurs théoriques et mesurées peut provenir du faible nombre de
points utilisé pour décrire la transformée de Fourier.

Nous repérons également des modes individuels. Ceux-ci ont été simulés sous le logiciel de calcul
par éléments finis CoventorWare®. Pour cela, nous avons modélisé un plot de platine de 200 x 200
nm? et de 100 nm d’épaisseur, encastré par sa face inférieure. Le modéle 3D a été maillé a I'aide
d’éléments de maillage Manhattan, soit des pavés droits. Nous avons identifié, sur les TF réalisées a
partir des signaux mesurés sur les réseaux présentant des pas allant de a = 400 a 800 nm, les
fréquences communes qui ressortaient d’un réseau a un autre. Ces fréquences, indépendantes du
pas du réseau considéré, ont été comparées aux modes de vibration simulés. Nous avons
notamment repéré des modes a 7.69 (simulé a 7.75), 10.62 (simulé a 10.53) et 11.35 GHz (simulé a
11.48 GHz). L'aspect des modes de vibration simulés sont insérés dans la Figure 42. Les fréquences
mesurées et simulées sont reportées dans le Tableau 8. Nous notons un faible écart entre les
fréquences simulées et les fréquences mesurées, de I'ordre du pourcent. Il est intéressant de noter
que pour les pas de réseaux et les plots considérés, les modes individuels apparaissent a plus hautes
fréquences que les premiers modes collectifs.
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Figure 42: Transformé de Fourier et signal d’acoustique picoseconde en RB a A = 800 nm mesuré sur un
échantillon avec un réseau de plots de Pt de pas de 600 nm sur sous-couche Pt de 50 nm d’épaisseur sur PZT
(100).
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Rapport théorique
Fréquence mesurée . i
Direction Rapport mesuré

(GHZ) i2 + j2

2.19 (1,0)ou (0, 1) 1

2.93 (1,1) J2=141

439 (2,0) ou (0, 2) 2

5.85 (2,1) ou (1, 2) J5=223

de pas a = 600 nm, épaisseur de sous-couche de platine de 50 nm.

Fréquence mesurée Fréquence simulée
Ecart (%)
(GHz) (GHz)
7.69 7.75 0.7
10.62 10.53 0.8
11.35 11.48 1.1

Tableau 7: Rapports remarquables des fréquences des modes collectifs sur I’échantillon avec réseau de plots

Tableau 8: Rapports remarquables des fréquences des modes individuels sur I’échantillon avec réseau de
plots de pas 600 nm, épaisseur de sous-couche de platine de 50 nm.

La recherche des fréquences des modes collectifs et des modes individuels a été réalisée sur les
réseaux de plots présentant des pas allant de a = 400 a 800 nm. La Figure 43 donne un second
exemple de transformée de Fourier réalisée sur le signal mesuré sur un réseau de plot de pas a = 500
nm (épaisseur de sous-couche 50 nm). Nous identifions les fréquences des modes collectifs
respectivement a 3.33, 4.7 et 6.67 GHz. Ces fréquences présentent des rapports remarquables entre
elles de respectivement 1.41 et 2. Elles sont donc en parfait accord avec la théorie.

Nous identifions également les modes individuels déja repérés sur la TF précédente (Figure 42). lls
sortent respectivement a 7.45 (simulé a 7.75), 10.91 (simulé a 10.53) et 11.67 GHz (simulé a 11.48
GHz). Les écarts, inférieurs a 4 % entre la mesure et la simulation, sont de nouveau tout a fait
satisfaisants.
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Figure 43: Transformé de Fourier et signal d’acoustique picoseconde en RB a A = 800 nm mesuré sur un
échantillon avec un réseau de plots de Pt de pas a = 500 nm sur sous-couche Pt 50 nm d’épaisseur sur PZT
(100).

L'analyse des transformées de Fourier des signaux mesurés sur les différents réseaux de plots nous
permet de tracer I’évolution des fréquences des modes collectifs en fonction de I'inverse du pas des
réseaux. Nous reportons en Figure 44 les mesures relatives a la sous-couche de platine de 50 nm
d’épaisseur et en Figure 45 celles relatives a la sous-couche de platine de 15 nm d’épaisseur. Nous
reportons sur ces graphes les fréquences mesurées ainsi que les fréquences modélisées par
I’Equation 29. Pour faire coincider le modéle et les mesures, le seul paramétre d’ajustement est ¢,
qui est la vitesse acoustique d’'une onde de surface se propageant dans le systéme Pt/PZT pour
lequel les plots sont infiniment espacés. Le bon accord entre les mesures et toutes les branches de
fréquences modélisées sur les Figure 44 et Figure 45 nous permet d’extraire ¢y sonm = 1.36 nm/ps et
Co, 15nm = 1.55 nm/ps.
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Figure 44: Fréquence des modes collectifs en fonction de I'inverse du pas du réseau de plots — Echantillon
avec sous-couche de platine de 50 nm sur PZT (100).
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Figure 45: Fréquence des modes collectifs en fonction de I'inverse du pas du réseau de plots — Echantillon
avec sous-couche de platine de 15 nm sur PZT (100).
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2.3.2.2.  Vitesse de Rayleigh

La vitesse acoustique ¢y, d’'un systéme tel que le systéme Pt/PZT, en fonction de I'épaisseur de

platine, s’exprimer par I'Equation 30. Nous savons que c§' = 1.31 nm/ps car ce matériau a été étudié

par ailleurs a 'lEMN/ISEN (mesures d’une couche de platine sur Pyrex). Nous ajustons & et CFF;ZT afin

de faire correspondre le modeéle aux points expérimentaux comme le montre la Figure 46. Nous

extrayons ainsi C:ZT =1.84 nm/ps (avec & = 55).

2.0
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Figure 46: Evolution de la vitesse acoustique ¢, du systéme Pt/PZT en fonction de I'épaisseur de platine.

Avant d’aller plus loin, nous nous proposons de verrouiller cette vitesse de Rayleigh du PZT a l'aide
de I’étude d’un autre systéme utilisant un transducteur nanostructuré, a savoir Al/PZT.

2.3.3. Mesure de la vitesse de Rayleigh dans le systéeme Al/PZT
La Figure 40 et la Figure 41 présentant respectivement le layout et I'empilement utilisés dans le cas
du systéeme Pt/PZT reste valable dans le cas de ce nouveau systéme Al/PZT. La sous-couche et les
plots sont désormais en aluminium. Nous disposons des échantillons suivants, sur le PZT issu du lot
U718P-P09 (PZT majoritairement (100) d’épaisseur 2.1 um) :

- Plots d’Al de 200nm d’épaisseur/Sous-couche d’Al de 10nm d’épaisseur/PZT 2.1 um
- Plots d’Al de 200nm d’épaisseur/Sous-couche d’Al de 100nm d’épaisseur/PZT 2.1 um

De nouveau, nous dirigeons la pompe sur les plots, ce qui excite a la fois des modes individuels et
des modes collectifs. Les mesures sont effectuées en pompe rouge et sonde bleue a une longueur
d’onde de A = 820 nm, sélectionnée car nous permettant d’obtenir des signaux relativement riches.
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La Figure 47 montre la transformée de Fourier obtenue a partir du signal d’acoustique picoseconde
mesuré sur un réseau de pas a = 400 nm (en encadré). Nous pouvons repérer les fréquences de
différents modes collectifs, respectivement a 1.65, 2.56, 3.66 et 4.21 GHz (présentant
approximativement les rapports remarquables recherchés). A I'aide de la simulation par éléments
finis du plot d’aluminium, nous pouvons également repérer des modes individuels. Nous
sélectionnons a partir des différentes TF, les fréquences se retrouvant d’un pas de réseau a un autre,
et se trouvant proches des fréquences simulées. Ainsi sur la Figure 47, nous repérons des modes
individuels respectivement a 3.11 (simulé a 3.07), 7.32 (simulé a 7.35), 9.89 (simulé a 10.03), 11.9
(simulé a 11.88), 13.36 (simulé a 13.41) et 16.5 GHz (simulé a 16.53 GHz). De nouveau nous
constatons un trés bon accord entre les fréquences des modes individuels mesurées et celles
simulées (A <2 %).
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Figure 47: Transformée de Fourier et signal mesuré en pointant le laser sur un plot Al sur I’échantillon avec
10 nm de sous-couche d’Al sur 2.1 um de PZT (100) — réseau de plot de pas a = 400 nm.

Ce travail a été réalisé sur les échantillons avec une sous-couche d’aluminium respectivement de 10
nm (Figure 48) et de 100 nm d’épaisseur (Figure 49), pour des réseaux de plots avec des pas allant
de a = 400 a 800 nm. Nous tragons I'évolution des fréquences des modes collectifs en fonction de
I'inverse du pas du réseau. De la comparaison entre le modéle (Equation 29) et les mesures, nous
pouvons extraire Co, 10nm = 1.85 nm/ps et ¢q 100nm = 2.69 NmM/ps.

Nous tracons la vitesse acoustique ¢, du systéme Al/PZT en fonction de I'épaisseur d’aluminium.

Nous savons que ¢4 = 2.88 nm/ps car ce matériau a été étudié par ailleurs [73]. Nous ajustons & et

PZT

Cr~ afin de faire correspondre le modéle (Equation 30) aux points expérimentaux comme le montre
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la Figure 50. Nous extrayons ainsi CEZT =1.74 nm/ps (avec 8 = 57). Cette valeur est proche de celle

obtenue sur le systeme Pt/PZT (1.84 nm/ps, soit un écart A =5 %) comme le montre la Figure 51. Il

PZT

est important de noter que dans le cas du systeme Al/PZT nous avons CQ' >Cg  , alors que dans le

\ PZT /
systéme Pt/PZT nous avons cgt <Cg . Malgré cela, nous trouvons un excellent accord des mesures

issues des deux systémes. Cet accord est mis en évidence par la jonction des deux courbes lorsque
I’épaisseur de sous-couche tend vers O, sur la Figure 51, ce qui conforte la vitesse de Rayleigh que
nous avons extraite pour le PZT.
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Figure 48: Fréquence des modes collectifs en fonction de I'inverse du pas du réseau de plots — Echantillon
avec sous-couche d’Aluminium de 10 nm sur PZT (100).
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Figure 49: Fréquence des modes collectifs en fonction de I'inverse du pas du réseau de plots — Echantillon
avec sous-couche d’Aluminium de 100 nm sur PZT (100).
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Figure 50: Evolution de la vitesse acoustique ¢, du systéme Al/PZT en fonction de I’épaisseur d’aluminium.
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Figure 51: Evolution de la vitesse acoustique c, en fonction de I’épaisseur de sous-couche — Comparaison
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entre les systémes Al/PZT et Pt/PZT.

72

doc.univ-lille1.fr



Thése de Fabrice Casset, Lille 1, 2014

Chapitre 2 : Etude du PZT déposé en couches minces par acoustique picoseconde

2.3.4. Extraction de la vitesse transverse du PZT
Nous avons mesuré les vitesses acoustiques longitudinales et transverses de deux échantillons de
PZT (100). L’approximation de Viktorov, donnée en Equation 31, relie les vitesses longitudinales (c,),
transverses (c;) et de Rayleigh (cg) dans le cas des matériaux isotropes. A I'aide de cette équation,
nous calculons la vitesse transverse des deux échantillons. Les deux valeurs sont proches (A < 6 %) et
la vitesse acoustique transverse moyenne du PZT est ¢, = 1.90£0.06 nm/ps. Le Tableau 9 synthétise
cette étude.

2.4. Calcul des propriétés élastiques du PZT

A partir des vitesses acoustiques transverses et longitudinales mesurées sur les échantillons de PZT,
nous allons calculer les propriétés élastiques du matériau. Dans le cas de I’hypothése d’isotropie,
nous calculerons le module d’Young, que nous comparerons a celui issu de mesures de
nanoindentation, et le coefficient de Poisson. Dans un second temps, nous utiliserons les vitesses
acoustiques mesurées en acoustique picoseconde, pour calculer les coefficients de la matrice de
raideur élastique du PZT considéré comme anisotrope, dans le cas de sa maille cubique.

2.4.1. Calcul du module d’Young et du coefficient de Poisson
A partir de la vitesse longitudinale et de la vitesse transverse mesurées sur les deux échantillons de
PZT étudiés et en utilisant le systéme d’Equation 35, nous calculons le module d’Young et le
coefficient de Poisson sans approximation de I'un ou de I'autre. Nous obtenons E = 77.814.0 GPa et
v = 0.40+0.01 (Tableau 9). Cette valeur de module d’Young est en bon accord avec le module
d’Young extrait au CEA a partir de la mesure des coefficients piézoélectriques du PZT [97] ou de
certaines valeurs de I'état de I'art [32].

Avec cette valeur de coefficient de Poisson, beaucoup plus élevée qu’approximée initialement, nous
retracons la Figure 39 (Figure 52). La moyenne des modules d’Young pour le PZT polycristallin
majoritairement orienté (100) est de l'ordre de Egoiy(100) = 80 GPa, 8 % inférieure a celle du PZT
polycristallin majoritairement orienté (111), Epay11) = 87 GPa. De nouveau, nous constatons une
tendance a I'augmentation du module d’Young quand I'épaisseur de PZT augmente, jusqu’a une
épaisseur de l'ordre de 1 a 1.5um. Puis le module d’Young semble stagner méme si |'épaisseur
continue a augmenter.

. Epaisseur Module Coefficient de
Echantillon ¢, (nm/ps) | cg (nm/ps) ¢ (nm/ps) , .
(um) d’Young (GPa) Poisson
uS4630P-P07 0.5 4.73 1.84 1.95 81.8 0.39
U718P-P09 2.1 4.79 1.74 1.84 73.8 0.41
Moyenne 1.90+0.06 77.814.0 0.40+0.01

© 2014 Tous droits réservés.

Tableau 9: Vitesses acoustiques longitudinale, de Rayleigh et transverse, ainsi que module d’Young et
coefficient de Poisson des deux échantillons de PZT (100) étudiés.
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Echantillon Orientation Epaisseur Vitfesse. acoustique Module d’Young pour v=0.4
(um) longitudinale (nm/ps) (GPa)
U718P-P01 0.16 4.65%0.16 77.8%5.3
U718P-P06 0.335 4.64+0.06 77.4+2.0
U718P-P06 0.335 4.57+0.10 75.1+3.3
uS4630P-P07 0.506 4.73+0.07 80.4+2.4
U718P-P07 0.518 4.68+0.06 78.712.0
U718P-P08 (100) 0.995 4.72+0.06 80.1£2.0
U718P-P08 0.995 4.77+0.17 81.9+5.8
uS4680P-P06 1.87 4.7240.02 80.1+0.7
uS4680P-P06 1.87 4.82+0.03 83.5+1.0
U718P-P09 2.087 4.79+0.03 82.4+1.0
U718P-P09 2.087 4.60+0.11 76.1+3.6
uS9377pP-P03 (100) 0.223 4.85+0.22 84.7+7.7
uS9377pP-P04 « grad free » 0.551 4.85+0.07 84.5+2.4
Q154P-P10 0.173 4.81+0.09 83.2+3.1
P571A-P05 0.348 4.87+0.1 85.34+3.5
P571A-P05 0.348 4.81+0.07 83.2+2.4
P571A-P04 0.525 4.93+0.06 87.312.1
(111)
P571A-P04 0.525 4.84+0.06 84.2+2.1
P571A-P06 1.036 5.00+0.05 89.8+1.8
uS3935P-P13 2.192 5.13+0.03 94.6+1.1
uS4137D-P4_7 2.141 4.88+0.03 85.6+1.1
Mono Mono 0.198 5.4 104.8

Tableau 10: Modules d’Young calculés a partir des vitesses acoustiques longitudinale et transverse du PZT, v
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=0.4.
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Figure 52: Evolution du module d’Young du PZT, calculé a partir de la vitesse acoustique longitudinale pour
un coefficient de Poisson de 0.4, en fonction de I'épaisseur et de la nature du PZT.

2.4.2. Comparaison avec la nanoindentation

La nanoindentation consiste a appliquer, a 'aide d’une pointe, une force de l'ordre de quelques
micro-Newtons (avec une résolution de quelques nN) sur le matériau a caractériser, puis de mesurer
la profondeur de pénétration avec une forte résolution (de I'ordre 0.1 nm). Cette mesure nous
permet d’extraire la dureté du matériau ainsi que son module d'Young réduit, Ez, donné par
I’Equation 38 [54]. La connaissance du module d’Young (E;) et du coefficient de Poisson (v;) de
I'indenteur permet de déterminer le module d’Young E, a partir du coefficient de Poisson (v) de
I’échantillon.

Equation 38

Cette méthode est industrielle, une norme ISO décrit notamment son utilisation (ISO 14577). Il est
ainsi intéressant de confronter les modules d’Young du PZT, mesurés par acoustique picoseconde, a
ceux que l'on peut mesurer par nanoindentation. Des mesures ont été réalisées par le groupe de
caractérisation de STMicroelectronics a I'aide d’un nanoindenteur MTS modéle XPW-300. Deux
pointes ont été utilisées : une pointe Berkovitch et une pointe Cube corner qui est réputée pour
limiter I'influence du substrat sur la mesure. Pour chaque site de mesure, la mesure est répétée 18
fois afin d’améliorer la précision. La profondeur d’indentation est fonction de I'épaisseur de
I’échantillon considéré. Les mesures sont effectuées sur les échantillons de PZT majoritairement
orientés (100) ou (111), avec des épaisseurs variant d’environ 200 nm a environ 2 um, qui ont été
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caractérisés au préalable par acoustique picoseconde. Nous utilisons v = 0.4 pour calculer les
modules d’Young a partir des modules d’Young réduits (Figure 53).

L’acoustique picoseconde nous permet de distinguer le PZT majoritairement orienté (100) de celui
majoritairement orienté (111), le module d’Young moyen du PZT (111) (87 GPa) étant environ 8%
plus élevé que celui du (100) (80 GPa). Par la nanoindentation, le module d’Young moyen du PZT
(100) est du méme ordre que celui du (111), a savoir environ 140 GPa. Outre le fait que la
nanoindentation ne nous permet pas de distinguer le PZT (100) du PZT (111), on note un écart
important entre les modules d’Young extraits par les deux techniques, de I'ordre de 40 %. Notons
que les valeurs de module d’Young donnés par la nanoindentation sont semblables a ceux calculés
plus tot a partir des mesures de vitesses longitudinales et de I’hypothése d’un coefficient de Poisson
v = 0.3. La mesure de la vitesse transverse est décisive pour prouver que la valeur donnée par la
nanoindentation est surestimée. En effet, pour obtenir un tel module d’Young avec les vitesses
acoustiques mesurées, nous serions amenés a fixer la densité a une valeur inférieure a 4000 g/cm3,
bien loin de la densité réelle du matériau. L'empilement complexe étudié, présentant une couche
« molle » d’oxyde entre deux couches plus dures (le silicium et le platine sous le PZT) pourrait
expliquer que la nanoindentation surestime la valeur du module d’Young du PZT, entre autre, a
cause de la contribution de I'’empilement. Cette technique ayant pourtant largement fait ses preuves
y compris dans l'industrie, une étude plus approfondie de I'influence de I'empilement permettrait
sans doute d’aller plus loin en nanoindentation. Néanmoins nous n’avons pas pu mener une telle
étude et cette comparaison met en exergue la difficulté de mesurer le module d’Young du PZT au
sein de son empilement et de l'importance de sa caractérisation compléte par la mesure de la
vitesse longitudinale et transverse par acoustique picoseconde.
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Figure 53: Module d’Young du PZT (100) et (111) mesurés par nanoindentation et acoustique picoseconde,
pour un coefficient de Poisson de 0.4.
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2.4.3. Calcul des coefficients de la matrice de raideur élastique

dans le cas de I'anisotropie du PZT
Dans cette section, nous allons approximer les coefficients de la matrice de raideur élastique du PZT
orienté majoritairement (100) a partir des vitesses acoustiques longitudinales et transverse
mesurées par acoustique picoseconde. La vitesse transverse étant calculée a partir de
I"approximation de Viktorov et de modeles valables pour les matériaux isotropes, nous sommes
conscients de I'approximation faite sur ces coefficients.

En faisant I’'hypothése que la maille est cubique, la matrice de raideur élastique du PZT peut s’écrire
comme suit (Equation 39) [16].

Ciy Cp Cp O
Ci € Cp O
Ccubique = C(l)z C(l)z Cél CO

44
0 0 0 0 cy
0 0 0 0 0 cy

Equation 39

o O O o
o O O O o

Nous avons mesuré la vitesse acoustique transverse du PZT (100) qui peut s’exprimer par I'Equation
40 [77).

c ,
c = .| Equation 40

p

A 'aide de I'Equation 36 et de I'Equation 40, nous pouvons calculer les coefficients de la matrice de
raideur élastique :

2
C11 = PCL1o0
Caq = p2 Equation 41

30511 _CElOO
012:/3[—( 1)2 40 _2¢?

Nous avons les valeurs moyennes cyo0) = 4.7 NM/ps, cia11) = 4.9 nm/ps et Cy100) = 1.9 nm/ps. Nous
pouvons ainsi donner a 'Equation 42 une approximation de la matrice de raideur élastique du PZT
dans sa maille cubique.

170 137 137 O
137 170 137 O
137 137 170 O

o O O o
o O O o o

Ccubique= 0 0 0 28 [GPa] Equation 42
0 0 0 0 28
0 0 0 0 0 28
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2.5. Etude de la vitesse longitudinale en fonction de la

tension appliquée

Lorsque le PZT est utilisé comme actionneur, un champ électrique est amené a lui étre appliqué.
Ainsi, les propriétés mécaniques et notamment le module d’Young que nous cherchons a mesurer,
seront d’autant plus pertinentes que I'on s’approche des conditions réelles d’utilisation. Ainsi, nous
nous proposons d’étudier linfluence d’'un champ électrique appliqué au PZT sur sa vitesse
acoustique longitudinale. Ce travail a déja été réalisé avec succes sur I’AIN qui présente pourtant un
coefficient piézoélectrique trés inférieur a celui du PZT. Dans ce cas, |'acoustique picoseconde avait
permis de mettre en évidence une variation de raideur élastique en fonction de la tension, au
travers d’une variation du coefficient c3; de 54 ppm/V [98, 131].

2.5.1. Principe de la mesure et mode opératoire

La Figure 54 schématise la mesure en tension mise en place. Il s’agit de pouvoir appliquer un champ
électrique selon I'épaisseur du PZT, via I'électrode inférieure en platine et I'électrode supérieure
pouvant étre opaque (en ruthénium), ou transparente (en ITO). Lorsque la tension est appliquée aux
bornes du PZT, le matériau doit se contracter dans le plan du substrat, en méme temps que son
épaisseur augmente. Pour estimer I'effet recherché, on consideére le coefficient du PZT ds3, en faisant
I’'hypothése que ds; = -2d3; ~ 300 pm/V. Ainsi, pour une tension de 50 V, on peut estimer la
variation d’épaisseur a environ 15 nm soit une variation au niveau du temps de vol de I'ordre de 6
ps (pour un aller-retour dans du PZT de 500 nm d’épaisseur présentant une vitesse d’environ 5
nm/ps). De plus, comme cela a été mis en évidence sur I'AIN, la présence de ce champ électrique
peut induire une variation de la vitesse acoustique traduisant une variation de la raideur élastique
du matériau.

L’objectif des mesures est donc au minimum d’observer la variation d’épaisseur du matériau via une
différence de temps de vol de I'impulsion acoustique longitudinale dans la couche de PZT. Dans un
second temps, nous désirons observer si une variation de la vitesse acoustique longitudinale est
notable en fonction de la tension appliquée. Pour ce faire, nous chercherons a identifier I'écho
(électrode opaque) ou le saut de réflectivité (électrode transparente) relatif au PZT, pour différentes
tensions.

Pompe/sonde

Lentille de
elLC DC power

supply AL936 focalisation

Figure 54: Vue schématique de la mesure sous tension.
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2.5.2. Mesures et exploitation des résultats en tension

De nombreuses mesures ont été réalisées sous champ électrique. Les résultats sont reportés en
Annexe D. La Figure 55 donne par exemple les signaux mesurés lorsque I'on dirige le laser sur
|’électrode supérieure de ruthénium. L'empilement considéré est (échantillon V569P-P20 de PZT
(100)) : Ru(100nm)/PZT(500nm)/Pt(100nm)/Si02(500nm)/Si. Nous travaillons avec une pompe rouge
et une sonde rouge a une longueur d’onde A = 830 nm. Nous faisons varier la tension de 0 a 30 V.
L'impulsion acoustique est dans ce cas générée dans le ruthénium. Elle va faire plusieurs allers
retours dans cette couche, et sur la Figure 55, nous commengons par remarquer les deux premiers
échos dans le ruthénium. Le premier correspond a un temps de 33 ps, ce qui correspond
parfaitement a un aller-retour dans d = 100 nm de ruthénium comme attendu (cz,= 6 Nnm/ps).

Nous remarquons ensuite un écho tres peu marqué, aux alentours de t = 225 ps. Nous savons que la
vitesse acoustique moyenne du PZT (100) est ¢,= 4.7 nm/ps, soit une épaisseur de PZT de 529nm
(épaisseur cible 500nm). Pour étre slr que cet écho est bien représentatif du PZT, il aurait fallu
pouvoir détecter sa réplique. Avec une génération en surface, I'impulsion acoustique doit dans ce
cas faire plusieurs allers-retours dans le PZT et se retrouve trop atténuée pour étre détectée.

Nous étudions cet « écho » lorsque la tension varie de 0 a 29.6 V. Le bruit qui parasite les signaux
complique singulierement cette étude, mais il semblerait qu’aucune influence de la tension ne soit
détectable sur I'« écho » observé.

Vu les difficultés que nous avons rencontrées précédemment pour détecter des échos dans le
systeme Ru/PZT, nous pouvons douter que cet écho soit bien celui du PZT. Une autre explication
pourrait expliquer I'absence d’effet de la tension sur le temps de vol : I'effet d’épaisseur induit par le
champ électrique pourrait étre de sens opposé a I'effet du champ sur la vitesse acoustique.
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Figure 55: Signal d’acoustique picoseconde mesuré en RR a 830nm en fonction de la tension sur un
échantillon de Ru/PZT(100) de 500 nm d’épaisseur.
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La présence de la couche de ruthénium implique la génération et la détection en surface de
I’échantillon. L'écho recherché résulte du retour a la surface libre de I’échantillon d’une impulsion
acoustique ayant parcouru un aller-retour dans le PZT, impliquant sa forte atténuation. Nous
décidons d’utiliser une électrode transparente en ITO qui va nous permettre de générer I'impulsion
acoustique a l'interface PZT/Pt. Nous étudions désormais I'empilement suivant (échantillon de PZT
(100) V176P-P07): ITO(200nm)/PZT(500nm)/Pt(100nm)/Si02(500nm)/Si. Nous pointons le laser sur
I'ITO et nous faisons I'acquisition de signaux en pompe rouge et sonde bleue a A = 820 nm. Le signal
est particulierement bruité sur les 50 premiéres picoseconde. Nous ne pouvons pas exploiter les
oscillations Brillouin. Nous étudions donc les sauts de réflectivité qui interviennent avant 140 ps. Au
regard du point A de la Figure 56, nous ne constatons pas une variation du temps de vol de
I'impulsion acoustique dans le PZT quand la tension passe de 0 a 40 V. Si nous regardons désormais
la zone B de la méme figure, nous constatons une modification du signal, en particulier du fond
spectral lorsque la tension varie, sans pouvoir conclure sur ces mesures.

Pour cette premiére série de mesures nous avons utilisé de la laque d’argent afin de reprendre le
contact de I'électrode inférieure par la tranche de I’échantillon clivé. Doutant d’avoir un contact
électrique fiable, nous refaisons une série de mesures en posant une pointe sur une capacité de PZT
et la seconde pointe sur une capacité de PZT a proximité. Ces deux capacités ayant la méme
électrode inférieure, nous espérons par ce biais imposer le champ électrique a la capacité étudiée.
La Figure 57 montre les signaux enregistrés dans ces conditions a A = 810 nm. Encore une fois nous
ne pouvons conclure quant a I'influence de la tension sur le PZT. Nous sommes par contre s(rs de la
bonne application des conditions électriques. En effet, une défaillance de la capacité est observée, et
un arc électrique endommage I’électrode d’ITO a 40 V (Figure 58).

&
o
[=]
T

\R

-360 |
420

-480
540 — DV N . Time (ps)
-100 0 100 200 300 400

Time (ps)

Figure 56: Signaux d’acoustique picoseconde en RB a 820nm lorsque I’on pointe le laser sur I’électrode d’ITO
(sur PZT (100) 500nm) — Influence de la tension.
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Figure 57: Signaux d’acoustique picoseconde en RB a 810nm, laser
pointé sur I'électrode d’ITO (PZT (100) 500nm) — Influence de la
tension en posant les pointes sur deux capacités a proximité

Figure 58: Photographie de la
défaillance subie par I'ITO sous 40V.

De nombreuses mesures ont été réalisées sous tension en utilisant la détection optique classique.
Aucune d’elles ne nous a permis de conclure quant a I'effet de la tension sur le PZT. La méthode a
pourtant été démontrée sur I'AIN, au coefficient piézoélectrique beaucoup plus faible et donc
engendrant des phénoménes a mesurer a priori plus faibles. C'est ici la qualité des signaux qui
complique I’étude. D’autres mesures sont a envisager en utilisant une détection interférométrique,
plus adaptée a la caractérisation du phénomene principal recherché, a savoir le déplacement de la
surface de I’échantillon.

2.6. Influence de la fréquence d’excitation sur la vitesse
longitudinale

Les mesures effectuées en acoustique picoseconde utilisent des impulsions acoustiques générées a
plusieurs dizaines de Gigahertz. Il est possible que I'utilisation d’impulsions acoustiques a hautes
fréquences nous donne une information biaisée des propriétés de notre matériau, notamment du
fait de la relaxation des parois des domaines de polarisation au sein du matériau. Nous allons dans
les paragraphes qui suivent présenter la problématique des parois de domaines, détailler
I’'expérience mise en ceuvre pour étudier ce phénomene, et finalement discuter les courbes
expérimentales.

2.6.1. Les parois de domaines
Un cristal ferroélectrique est constitué de différentes régions présentant des états de polarisation
homogenes, appelées domaines. Ces domaines de polarisation sont séparés par des parois, les
parois de domaine, qui cherchent a minimiser I’énergie du systéme. Lorsqu’un champ électrique est
appliqué au matériau, on force les dipbles de chaque domaine a se réorienter pour s’aligner avec le
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champ appliqué. Ceci va se traduire par la réorientation progressive des domaines, qui va s’opérer
de maniére plus ou moins aisée, pouvant méme engendrer la formation de nouveaux domaines et
donc le déplacement des parois de domaines, jusqu’a gagner tout le matériau [99]. Ce
comportement hétéroclite des domaines va engendrer un cycle d’hystérésis de la polarisation P en
fonction du champ E appliqué (Figure 59). On retrouve le champ coercitif E. introduit au Chapitre 1.
Lorsque le champ est nul, on note P, la polarisation rémanente.

/ ‘PenC/m' ‘ 7\ \/Champappliqué
< .P' /7——_Z

1 :L] YORS
. . »

E. EenV/m
/ A ’

Figure 59: Schématisation des domaines de polarisation présents dans le PZT et courbe d’hystérésis de la

—

S~

polarisation en fonction du champ électrique appliqué au matériau [100].

Les domaines de polarisation et les parois de domaines sont étudiées depuis de nombreuses années,
en particulier sur les matériaux ferromagnétiques pour lesquels les domaines de polarisation
magnétique sont également séparés par des parois de domaines [108, 109].

C'est en analogie avec les domaines de polarisation magnétique que cette terminologie a été
retenue pour les matériaux ferroélectriques. Les parois de domaines des matériaux ferroélectriques
ont également été étudiées [107, 114, 116, 117], notamment parce qu’il semblerait que la taille des
domaines impacte directement les propriétés piézoélectriques de ces matériaux. En effet, il a été
constaté que la diminution de la taille des domaines dans le BaTiO; permettrait une augmentation
significative des propriétés piézoélectriques [113, 115]. D’autre part, une étude du PZT indique que
les domaines a 180° impactent seulement les constantes diélectriques, alors que les domaines a 90°
peuvent toucher les propriétés diélectriques, mais également piézoélectriques et élastiques [117].
On comprend bien tout I'enjeu de la compréhension des phénomeénes liés aux parois de domaines
afin de bénéficier de matériaux possédant les meilleures propriétés possibles.

Lorsque le matériau est sollicité dans la gamme du gigahertz, les parois de domaines vont également
réagir. Elles vont vibrer, résonner, émettre des ondes acoustiques ou réagir a celles-ci. Ce
comportement en fréquence sera responsable, entre autre, d’une forte dispersion des propriétés
diélectriques dans la gamme du gigahertz [101]. Au-dela d’une certaine fréquence, les parois de
domaines vont relaxer et leur mouvement va devenir inopérant, ce qui va affecter les propriétés
élastiques et diélectriques du matériau [107, 114]. Notamment, dans [107], les auteurs mesurent
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une ligne coplanaire en or ou en cuivre, au-dessus du PZT afin d’en extraire les pertes et la constante
diélectrique en fonction de la fréquence. lls mettent en évidence une diminution marquée de la
constante diélectrique, de I'ordre de 35 %, liée a la relaxation des parois de domaines autour de 10
GHz (Figure 60).
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Figure 60: Mise en évidence de la relaxation des parois de domaines a partir de 10 GHz par I'étude de
I’évolution des pertes et constante diélectrique du PZT en fréquence [107].

2.6.2. Principe de la mesure en fréquence
Nous désirons étudier la relaxation des parois de domaines, qui doit induire une différence de
vitesse acoustique longitudinale entre des mesures réalisées en deca et au-dela de ce seuil. L'objectif
est de mesurer la vitesse des ondes acoustiques longitudinales dans le PZT a différentes fréquences
a I'aide de 'acoustique picoseconde.

Nous savons qu’un transducteur fin permet de générer des spectres acoustiques sur une grande
plage de fréquences allant du gigahertz a plusieurs dizaines (voire centaines) de gigahertz, selon la
nature et I'épaisseur du transducteur. Le métal jusqu’alors en surface de notre PZT, le ruthénium,
induit une génération d’impulsions acoustiques a hautes fréquences, fonction de la longueur
d’absorption optique et donc indépendante de I'épaisseur de ruthénium. Dans notre cas, I'or est un
bon choix pour réaliser le métal émetteur au-dessus de notre PZT. Ce métal noble a en effet la
propriété de générer des déformations acoustiques homogénes sur plusieurs centaines de
nanometres lorsqu’il est sollicité par une impulsion de pompe [102]. En effet, dans I'or, les électrons
sont faiblement couplés au réseau, et pénetrent profondément dans la matiere avant de relacher
leur énergie [105, 106]. Ainsi pour de faibles épaisseurs de couche d’or, I'impulsion va s’étaler dans
toute la couche qui va résonner a une fréquence (F) fonction de son épaisseur (d) comme l'indique
I’Equation 43. Nous désirons donc utiliser la résonance (ringing) d’une couche d’or pour exciter de
maniere résonante une fréquence acoustique précise : la fréquence de résonance de la couche.
Ainsi, nous pouvons moduler le signal d’excitation dans le PZT en fonction de I'épaisseur du
transducteur d’or. Pour disposer de plusieurs fréquences, il suffira de déposer des transducteurs d’or
d’épaisseurs différentes. La Figure 61 schématise le principe de la mesure.
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1 Cy

F= -
2d

1 .
== Equation 43
T tdansor

Avec T étant la période, équivalente au temps nécessaire a I'impulsion acoustique pour parcourir la

couche d’or (tgans or, aVEC Cor ~ 3.4 NM/pS).

Néanmoins, on sait que la détection optique classique des échos dans le cas d’'un milieu absorbant
sur PZT n’est pas aisée, du fait de la forte atténuation dans le PZT. De plus les phénomeénes photo
élastiques dans l'or sont quasi nuls et les impulsions basses fréquences ne sont ainsi pas
efficacement détectées par ce mécanisme. L'interférométrie, adaptée historiquement par I'équipe

de B. Perrin (CNRS Paris, France) sur un banc d’acoustique picoseconde pour détecter le
déplacement de la surface de I’échantillon, nous semble étre le systeme de détection a mettre en
place pour contourner cette difficulté [103, 104].
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Figure 61: Principe de la modulation en fréquence dans I’échantillon de PZT en fonction de I’épaisseur d’or.

2.6.3. Mise en ceuvre expérimentale

Le PZT caractérisé a diverses fréquences vient d’un seul et méme échantillon (uS4630P-P07) clivé en
4 afin d’avoir la plus grande homogénéité possible d’épaisseur et de matériau entre les différentes
mesures. C’'est un PZT majoritairement orienté (100) d’épaisseur 506 nm (Figure 41). Les couches
minces d’or ont été déposées a la PTA (Plateforme Technologique Amont au CEA). Des coupes MEB
ont été réalisées afin de vérifier les épaisseurs d’or déposées. A partir de ces épaisseurs et de
I’Equation 43, nous pouvons calculer les temps de vol de I'impulsion acoustique dans la couche d’or
et les fréquences théoriques (Tableau 11). Nous voyons notamment que nous allons faire deux
mesures a basses fréquences (environ 6 GHz), avant la relaxation des parois de domaines et une a
une fréquence intermédiaire (25 GHz), apres relaxation des parois de domaines. De plus cet
échantillon a déja été caractérisé classiquement, a hautes fréquences (~ 100°™ de GHz), et sa vitesse
acoustique longitudinale est dans ce cas ¢, = 4.73+0.07 nm/ps (Tableau 4).

Comme indiqué précédemment, la couche d’or qui nous sert de transducteur est une couche
opaque et pour détecter les échos de déplacement il faut modifier la détection optique de I'onde
acoustique que nous avons utilisée jusqu’ici classiqguement. Nous allons mettre en place une
détection interférométrique. Le principe est d’introduire un deuxieme faisceau sonde qui vient
frapper I’échantillon au méme endroit que la pompe et la sonde mais a un délai antérieur a celui de
la pompe si bien que ce faisceau voit I'échantillon avant toute perturbation. Les deux faisceaux de
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sonde sont ensuite recombinés ce qui produit des interférences. Cette fois-ci le déplacement de la
surface est détectable car il y a bien une différence vue par les deux bras de sonde. Le montage
retenu pour notre expérience est schématisé sur la Figure 62 [104]. Il est inspiré du dispositif inventé
par Sagnac, les deux bras parcourant le méme trajet mais pas dans le méme ordre. Ce montage est
naturellement tres stable du fait que les deux bras suivent le méme trajet quelques soient les
vibrations de la table. La détection interférométrique est connue en acoustique picoseconde [103,
104] mais elle nécessite néanmoins de nombreux réglages et calibrations qui ont été effectués par

I’équipe de 'lEMN/ISEN.

Epaisseur
. 280nm 250nm 80nm
cible (nm)
Fréquence
i 6.6 7.4 23
cible (GHz)
Coupe MEB
X34.9K 859nm
Epaisseur
J 279 267 67
mesurée (nm)
Temps de vol
) 164.7 157 39.4
dans I'or (ps)
Fréquence
6.1 6.4 25.4
(GHz)

Tableau 11: Coupe MEB des échantillons d’or sur PZT - Calcul du temps de vol et des fréquences induites.

Figure 62: Schéma décrivant le montage interférométrique utilisé pour détecter les échos picosecondes par

Thése F. Casset

© 2014 Tous droits réservés.

Pump

/1 N
Probe
N2
A4 ——1
/!
Delay line PBS NPBS
—— Filter —1—
Z# . Focus

== Sample

le déplacement de la surface libre [104].
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2.6.4. Mesures en fréquence et comparaison a la simulation
Nous effectuons des mesures en pompe rouge et sonde bleue (A = 812 nm) sur les échantillons
présentant les différentes épaisseurs de transducteur en or. La Figure 63 illustre la mesure effectuée
sur I'échantillon avec un transducteur d’or de 279 nm d’épaisseur. Sur ce signal, nous avons enlevé
le pic électronique afin de nous focaliser sur les phénomenes propagatifs. Nous constatons sur les
premieres centaines de picosecondes des échos dans l'or, correspondant a la vibration du
transducteur. Le temps entre deux échos nous permet de recalculer la fréquence de la mesure,
typiquement 6.09 GHz pour ce transducteur, pour un temps entre deux échos d’environ 164 ps.
Vient ensuite un décrochement du signal qui correspond a I’écho causé par le retour de I'impulsion
acoustique du PZT (confirmant nos propos du paragraphe 1.4.3.4 sur la possibilité de détecter les
échos du PZT dans le systéeme Or/PZT). Ensuite nous retrouvons les répliques de I’écho dans I'or.

0.15 | —— Measurement
—— Simulation - vPZT=4.7nm/ps
—— Simulation - vPZT=4.3nm/ps
0.10
o
E0.0S i Echos du PZT
< Echos de I'or Echos de I'or
([ A A
0.00
-0.05 |
0 200 400 600 800 1000
Time (ps)

Figure 63: Mesure d’acoustique picoseconde sur transducteur d’or de 279 nm d’épaisseur déposé sur PZT a A
=812 nm — Comparaison avec la simulation.

A partir de ce signal nous pouvons extraire le temps de vol de I'impulsion acoustique dans le PZT.
Pour affiner notre analyse, nous comparons ce signal expérimental a la simulation réalisée a partir
d’un programme développé conjointement par I'lEMN/ISEN et MENAPIC, dans lequel nous nous
servons de la vitesse acoustique longitudinale du PZT comme paramétre d’ajustement. Nous
utilisons un facteur multiplicatif afin d’adapter I'amplitude des signaux simulés au signal mesuré.
Nous constatons sur la Figure 63 le trés bon accord temporel entre la mesure et les simulations. En
particulier, les simulations mettent en évidence que la vitesse acoustique longitudinale du PZT ne
peut pas étre, dans le cas du transducteur de 279 nm d’épaisseur, celle calculée a hautes fréquences
(cL = 4.7 nm/ps). La simulation nous aide a préciser ¢, y79nm = 4.3 nm/ps, pour I’échantillon avec 279
nm d’or.

La méme étude a été réalisée sur les échantillons avec des transducteurs d’or de 267 et 67 nm
d’épaisseur, déposés sur le PZT. Les signaux, comparés a la simulation, sont reportés dans le Tableau

86

Thése F. Casset
© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Fabrice Casset, Lille 1, 2014

Chapitre 2 : Etude du PZT déposé en couches minces par acoustique picoseconde

12. Nous obtenons ¢, 267am = 4.3 nm/ps pour I’échantillon avec 267 nm d’or et ¢, 7om = 4.5 Nm/ps
pour I’échantillon avec 67 nm d’or.

L'analyse des échos dans I'or nous permet de recalculer I'épaisseur d’or des transducteurs. Nous
trouvons des épaisseurs pouvant varier de 20 % de I'épaisseur déduite par le MEB. La mesure MEB
seule étant peu précise (pas de couplage ici avec une mesure d’ellipsométrie), nous retiendrons les
épaisseurs d’or issues de la mesure d’acoustique picoseconde pour la suite. Connaissant |'épaisseur
d’or nous pouvons calculer précisément le temps de vol dans la couche de PZT. Ainsi nous pouvons
calculer la vitesse acoustique longitudinale dans le PZT en fonction de la fréquence d’excitation.
Nous trouvons un trés bon accord entre les vitesses issues de la mesure d’acoustique picoseconde et
celles issues de la simulation. Le Tableau 13 synthétise les fréquences et vitesses acoustiques issues
des mesures d’acoustique picoseconde et des simulations.

Epaisseur . . L. 3 Vitesse PZT simulée
, Comparaison signaux mesurés/simulés
d’or (nm) (nm/ps)
0.02 — Mesure
—— Simulation - vPZT=4.3nm/ps
0.00 -
0ro.o2
=
o
267 < 4.3
0.04
-0.06
0 200 400 600 800 1000
Time (ps)
0.06 -
Mesure
004 L = Simulation - VPZT=4.3nm/ps
= Simulation - vPZT=4.5nm/ps
0.02
0.00
o
P0.02
67 = 4.5
-0.04
-0.06
-0.08 +
100 200 200
Time (ps)

Tableau 12: Mesures sur les échantillons Or d’épaisseur 267 nm et 67 nm déposé sur PZT - Comparaison avec
la simulation et extraction de la vitesse acoustique dans le PZT.
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Epaisseur cible (hm) 280nm 250nm 80nm

Fréquence cible (GHz)

6.07 6.8 21.3
(Vor=3.4nm/ps)
Epaisseur d’or mesurée MEB (nm) 279 267 67
Epaisseur d’or déduite de la mesure
. 279 252 85
d’acoustique ps (vo,=3.4nm/ps)
Temps de vol dans le Ti (ps) 1.6 1.6 1.6
Temps de vol dans I'or déduit de la
mesure d’acoustique ps — 1 période 164 148 50

ringing (ps)

Frégquence calculée a partir du
temps de vol dans I'or déduit de la 6.09 6.7 20
mesure d’acoustique ps (Ghz)

Temps de début du décrochage

. . ; 399-402 382-386 274.8-279
induit par I'écho du PZT (ps)
Temps de vol dans le PZT (ps) 233.4-236.4 232.4-236.4 223.2-227.4
Vitesse acoustique dans le PZT
4.30£0.03 4.31+0.04 4.49+0.04
(nm/ps)
Vitesse SIMULEE (nm/ps) 4.3 4.3 4.5

Tableau 13: Synthése des mesures sur les échantillons Or sur PZT - calcul des vitesses acoustiques dans le
PZT.

Pour compléter la courbe en fréquence, nous mesurerons un quatrieme échantillon présentant une
couche d’or trés fine (Orl5nm/Ti5nm/PZT(100)500nm) qui peut étre considérée comme
transparente. Le PZT étudié provient du méme échantillon que le PZT caractérisé en fréquence
précédemment (uS4630P-P07). En milieu transparent, outre le fait que nous pouvons rester en
détection optique classique, nous pouvons travailler sur les oscillations Brillouin. Nous réalisons des
mesures en pompe rouge et sonde rouge de A = 700 a A = 840 nm. Cette configuration « Rouge-
Rouge » nous permet d’étudier des oscillations Brillouin, et donc d’extraire la vitesse acoustique du
PZT entre 30 et 40 GHz. Nous reportons en Figure 64 le signal obtenu par exemple a A = 740 nm.
Nous effectuons également des mesures en Rouge-Bleu a A = 375, 400 et 425 nm (Annexe E).
L’évolution des périodes Brillouin en fonction de la longueur d’onde est reportée sur la Figure 65. La
courbe de tendance passe bien par 0 comme attendu.

Nous utilisons les indices optiques donnés en Annexe A pour extraire la vitesse acoustique
longitudinale dans le PZT (Figure 66). La vitesse acoustique étant logiquement invariante avec la
longueur d’onde, la disparité des vitesses reportées en Figure 66 indique soit que nous ne
connaissons pas parfaitement I'indice optique en fonction de la longueur d’onde, soit que les
oscillations Brillouin étudiées sont perturbées par un phénomeéne acoustique que nous n’avons pas
pris en compte.
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Figure 64: Signal en RR a 740nm et fit du Brillouin par une sinusoide — Echantillon 15nm or sur PZT.
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Figure 65: Période Brillouin en fonction de la longueur d’onde — Echantillon or 15 nm sur PZT.
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Figure 66: Vitesse acoustique dans le PZT en fonction de la longueur d’onde — Echantillon or 15 nm sur PZT.

The

© 2014 Tous droits réservés.

se F. Casset

89

doc.univ-lille1.fr



Thése de Fabrice Casset, Lille 1, 2014

Chapitre 2 : Etude du PZT déposé en couches minces par acoustique picoseconde

2.6.5. Synthese de I'étude de la vitesse longitudinale du PZT en

fonction de la fréquence

Nous reportons en Figure 67 I'évolution de la vitesse acoustique longitudinale du PZT en fonction de
la fréquence de génération de I'impulsion acoustique. Nous notons une vitesse plus faible de 9.1 %
a « basses fréquences », avant 10 GHz, par rapport a la vitesse « hautes fréquences », au-dela de
50 GHz. La mesure par acoustique picoseconde nous permet de mettre en évidence un
raidissement élastique qui se traduit par une augmentation marquée de la vitesse acoustique
longitudinale. Ce phénomeéne intervient dans la plage de fréquence attendue de la relaxation des
parois de domaines, a savoir entre 10 et 40 GHz.

4.9 -

4.8 -

47 *

46

45

44

2 ¥t

42

3

* Mesure classique (sans transducteur or)
+ Mesure avec transducteur or
*  Simulation avec transducteur or

Vitesse acoustique longitudinale du PZT (nm/ps)

10 100
Frequence (GHz)

Figure 67: Evolution de la vitesse acoustique longitudinale du PZT en fonction de la fréquence d’excitation.

Si nous ajoutons a la Figure 67, les vitesses acoustiques calculées a partir de I’étude des oscillations
Brillouin nous obtenons la Figure 68. Nous notons que les mesures des périodes Brillouin en Rouge —
Bleu nous permettent de faire apparaitre un plateau aux hautes fréquences.

L’étude des Brillouin en Rouge — Rouge est par contre a discuter. Comme évoqué au paragraphe
précédent, soit cette dispersion est représentative de notre mauvaise connaissance des indices
optiques a ces longueurs d’onde, soit un autre phénoméne entre en compte. Ce peut étre un
phénoméne acoustique, comme par exemple le retour de limpulsion acoustique apres sa
propagation dans I'empilement sous le PZT qui viendrait perturber les périodes Brillouin et donc
fausser notre interprétation. Mais ce peut étre un phénomeéne tout autre. Nous avangons
I’hypothése que ces mesures pourraient mettre en évidence la résonance des domaines entre 30 et
40 GHz.

Dans le cas des matériaux magnétiques, quelques références mettent en évidence des phénomeénes
de résonance au sein de la microstructure, notamment celle des parois de domaines magnétiques
[110, 111, 112]. Ce phénomene intervient lorsque la fréquence d’excitation du matériau correspond
a la fréquence de résonance naturelle des parois de domaines. Celle-ci est déterminée a I'aide de la

90

Thése F. Casset
© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Fabrice Casset, Lille 1, 2014
Chapitre 2 : Etude du PZT déposé en couches minces par acoustique picoseconde

raideur élastique de la paroi et d’'une masse associée. Par contre I'étude de la résonance des

domaines de polarisation ou des parois de domaines des matériaux ferroélectriques n’est pas
référencée dans la bibliographie.

La Figure 69 présente un exemple d’imagerie des domaines sur du PZT 30/70, grace a la technique
PFM (Piezoresponse Force Microscopy, pour microscopie a force piézoélectrique, qui est un mode
d’utilisation des microscopes a force atomique, AFM) [118]. La largeur des domaines est de |'ordre
de 50 nm, et on constate une alternance de domaines de nature différente. Supposons une
résonance des domaines avec une propagation se faisant avec la vitesse longitudinale dans le PZT,
autour de 4.5 nm/ps. En utilisant simplement la relation A = c/f, on obtient une fréquence de
résonance de I'ordre de f = 90 GHz, ce qui est du méme ordre de grandeur que la résonance a 35
GHz observée sur la Figure 68. En utilisant la vitesse des ondes transverses (c; = 1.9 nm/ps), la
fréquence de résonance est autour de 40 GHz, trées proche de ce qui est observé
expérimentalement. On peut donc conjecturer une résonance des domaines de polarisation avec
une propagation d’ondes transverses dans le PZT.

Evidemment, la mise en évidence de la résonance des domaines n’est pour l'instant qu’une
hypothése que d’autres mesures doivent étayer. Ces mesures devraient étre trés précises, comme la
mesure d’un temps de vol comme c’est par exemple le cas pour I'étude des sauts de réflectivité. On
pourrait mettre en ceuvre différents échantillons de PZT avec des transducteurs en or tres fins
(considérés comme transparents), dont les épaisseurs trés bien contrélées engendreraient des
impulsions dans la gamme de 25 a 40 GHz.

* Haute fréquence (sans transducteur d'or)

™~ s Basse fréquence (avec transducteur d'or)
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Figure 68: Evolution de la vitesse acoustique longitudinale du PZT en fonction de la fréquence d’excitation —
Valeurs issues des échantillons avec transducteur en or et de I’'étude des périodes Brillouin.
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Figure 69: Mesure PFM sur PZT polycristallin 30/70 — Mise en évidence de la taille des domaines de
polarisation [118].

2.7. Synthese sur la caractérisation du PZT par acoustique
picoseconde

Nous avons caractérisé divers PZT déposés en couches minces par acoustique picoseconde. Nous
nous sommes focalisés sur le PZT polycristallin pour lequel nous avons étudié I'influence de son
orientation cristallographique et nous savons désormais que le PZT (111) posséde un module
d’Young 8 % plus élevé que le PZT (100). L’acoustique picoseconde nous a ainsi permis de mettre en
évidence I'anisotropie du PZT. A partir de diverses hypothéses, nous avons calculé la matrice de
raideur élastique du PZT dans sa maille cubique. Pour la suite, nous continuerons a considérer le PZT
comme étant isotrope, et nous le décrirons par son module d’Young et son coefficient de Poisson
pour plus de simplicité.

Nous avons également étudié I'influence de I'épaisseur de la couche mince de PZT et nous pouvons
ressortir une tendance a l'augmentation du module d’Young quand I'épaisseur augmente jusqu’a
environ 1 a 1.5 um, puis une stagnation de ce module d’Young. Nous avons lié ce comportement au
procédé de fabrication utilisé, le sol-gel, induisant une densification de la couche lorsque I'épaisseur
augmente, jusqu’a une valeur seuil autour du micrometre.

Nous disposions d’échantillons de PZT de natures différentes (polycristallin, monocristallin, « grad
free »). Nous avons constaté, par exemple, que le procédé de mise en ceuvre « grad free » a
tendance a rigidifier le PZT, le module d’Young d’un PZT « grad free » (100) étant équivalent a celui
d’une couche de PZT « classique » (111).

Nous avons également évalué les propriétés du PZT en fonction de la tension, étude qui serait a
poursuivre en utilisant une détection interférométrique.

Enfin nous avons mis en évidence une influence marquée de la fréquence d’excitation du matériau,
de plus de 9%, sur la vitesse acoustique du PZT. Nous avons rapproché ce phénomeéne a la relaxation
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des parois de domaines qui surviendrait entre 10 et 40 GHz. Des mesures complémentaires seraient
utiles pour préciser nos hypothéses, notamment celle de la résonance des domaines de polarisation
que nous pensons observer entre 30 et 40 GHz.

Notre but était de préciser les propriétés mécaniques du PZT afin d’étre capable de dimensionner au
mieux des microsystémes piézoélectriques. Pour la suite, nous nous focalisons sur un PZT
majoritairement orienté (100), d’épaisseur 2 um, que nous considérerons isotrope. Ce PZT
correspond au matériau que nous utiliserons dans I'exemple d’application que nous allons présenter
au Chapitre 3. Pour préciser le module d’Young et le coefficient de Poisson a utiliser en pratique,
nous devons considérer la mesure de vitesse longitudinale obtenue a basse fréquence, avant
relaxation des parois de domaines, a savoir ¢, = 4.3 nm/ps. A partir de cette valeur, hous pouvons
recalculer v;, puis le module d’Young et le coefficient de Poisson. Nous surestimerons légerement ce
module d’Young afin de tenir compte de |'effet d’épaisseur décrit au paragraphe 2.2.3. Nous
retiendrons E = 75 GPa et v = 0.39. Le Tableau 14 résume les données d’entrée que I'on retiendra
pour le dimensionnement de plaques résonantes pour des applications de restitution haptique.

Parameétre Valeur initiale Valeur corrigée
Densité p (kg/m’) 7700 7700
Constante diélectrique & 1200 a 1600 1200 a 1600
Coefficient p(ii;r?‘ézl)ectrique €31f 153 25 153 -25
Contrainte résiduelle (MPa) 100 a 300 100 a 300
Module d’Young (GPa) 100 75
Coefficient de Poisson 0.3 0.39

Tableau 14: Propriétés du PZT sol-gel déposé en couches minces au CEA.
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Chapitre 3 : Exemples d’application aux actionneurs PZT
déposés en couches minces

3.1. Introduction

L’étape de dimensionnement des microsystemes et micro-actionneurs intervient au début de la
chaine de conception. Il en résulte un intérét évident pour un design prédictif des démonstrateurs
développés dans le domaine industriel aussi bien que dans le cadre des projets de R&D. Ce design
prédictif requiert au minimum I'utilisation de données matériaux précises, telles que le module
d’Young et le coefficient de Poisson.

Nous avons présenté dans le chapitre précédent la caractérisation des propriétés mécaniques du PZT
par acoustique picoseconde. Ces données doivent nous permettre de designer au mieux des
actionneurs performants.

Nous commencerons par extraire le coefficient piézoélectrique a partir de la comparaison entre la
mesure et la modélisation du comportement d’un cantilever actionné par le PZT. Nous verrons que
le fait de disposer du module d’Young et du coefficient de Poisson du PZT, grace aux mesures
d’acoustique picoseconde, nous permet de réduire grandement l'incertitude sur I'extraction du
coefficient piézoélectrique ez .

Etant muni de données d’entrée robustes telles que le module d’Young, le coefficient de Poisson et
le coefficient piézoélectrique, nous allons dimensionner des dalles avec un retour haptique utilisant
des actionneurs a base de PZT. Nous introduirons ce qu’est I'haptique, quels sont les domaines
d’application et le principe mis en ceuvre. Nous présenterons par la suite I'étude de
dimensionnement qui a été faite. Les dispositifs ont été réalisés et caractérisés électro-
mécaniquement. Ces mesures ont été post-simulées afin d’établir des modeles prédictifs. Le bon
accord entre la mesure et la simulation montre tout le bénéfice de I'acoustique picoseconde pour le
dimensionnement de microsystémes.
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3.2. Extraction du coefficient piézoélectrique ez
Pour dimensionner au mieux nos actionneurs a base de PZT, il est important de connaitre le

coefficient piézoélectrique, par exemple le es; . Pour ce faire, nous allons utiliser une micro-poutre
encastrée-libre (cantilever) telle que celle présentée en Figure 70. Le croisement de mesures
(résonance, déflexion) et de modeles analytiques va nous permettre d’extraire le ds; puis de calculer

le €31 1.

Ru

Thick PZT

EHT = 1000V
WD = 275 mm

Buidwe|D

= 148X

ignal A s SE2
oy

Figure 70: Poutre utilisée pour I'extraction du d31, vue en coupe schématique et photographie MEB de
dessus.

3.2.1. Précision de la longueur de cantilever par étude de la

fréquence de résonance
Nous commencerons par préciser la longueur (L) réelle de la poutre multicouche afin de réduire
autant que possible l'incertitude de notre calcul. Pour cela, nous comparons la modélisation
analytique et la mesure de la fréquence de résonance du mode fondamental de flexion hors plan du
cantilever (f,). Cette fréquence peut s’exprimer par I'équation suivante, fonction des propriétés

mécaniques et des dimensions de chaque couche [119].

N

ZizlEiIi
N

Zi_;piti A

t

Zi:l i
N est le nombre de couches, A, est une constante qui correspond au premier mode de vibration hors
plan (on considére A,=1.875/L pour ce mode). A est la section de la poutre. E, p; et t; sont

respectivement le module d’Young, la densité et I'épaisseur de chaque couche. I; est le moment
d’inertie des couches individuelles, qui s’exprime par I'équation suivante.

Equation 44

_be

+Ad? Equation 45
T Ad;

l;
b est la largeur de la poutre et A; la section des couches individuelles. d; est la distance entre I'axe
neutre de la poutre (z,, donné dans [120]) et I'axe neutre de chaque couche constitutive.
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_ Zirilzi Ei A'
” Zi,\il Ei A'

z; est la distance entre le substrat et I’axe neutre de chaque couche (voir Figure 70).

z Equation 46

Les dimensions de la poutre et les épaisseurs de chaque couche constitutive sont données dans le
Tableau 15. Les propriétés matériaux utilisées dans le calcul analytique sont reportées dans le

Tableau 16.
Parametre B L teox ts; tsion trt torr try
Valeur Layout
50 0.5 5 0.5 0.1 1.87 0.1
(um) 170

Tableau 15: Dimensions de la poutre étudiée.

. Coefficient Densité
Matériau | E;(GPa) . 3
de Poisson (g/cm?)
Ru 450 0.3 4.5
PZT 75 0.39 7.7
Pt 180 0.3 21
SiO, 70 0.3 2.1
Si 169 0.06 2.3

Tableau 16: Propriétés matériaux.

Pour mesurer la fréquence de résonance des poutres, nous utilisons le vibrometre laser du CEA-LETI,
dont le principe de fonctionnement est détaillé au paragraphe 3.3.5.2. Nous appliquons une tension
mixte, DC+AC a I'électrode supérieure (10 V + 0.1 V) alors que I'électrode inférieure est reliée a la
masse (Figure 71). La fréquence de résonance mesurée est de 220.8 kHz. En comparant le modeéle et
cette mesure, nous pouvons extraire la longueur de la poutre, soit L = 182 um. Cette valeur est a
comparer a la longueur prévue initialement sur le masque de photolithographie (170 um). Cet
important désaccord met en évidence I'imperfection des conditions d’encastrement a cause de la
gravure du substrat silicium (XeF,) utilisée pour libérer la structure mécanique.

Nous notons un écart inférieur a 1.6 % entre la fréquence de résonance mesurée et celle simulée a
I'aide de CoventorWare® (224.5 kHz) lorsque nous implémentons la longueur de poutre extraite
précédemment (182 um), preuve de la pertinence de cette longueur.
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Bottom
electrode

Top electrode (Ground)

(DC+AC)

<100>, 1.8 um thick PZT

Beam length ~ 180 pm

Beam width = 50 um

Resonant frequency: 220.81 kHz
Ampiitude: 78nm

d Beam
' deformation
G profile
| Nearly 0-
displacement
< ~180pm

Figure 71: Mesure au vibrometre laser du premier mode de flexion hors plan d’une poutre actionnée par un
PZT orienté (100) d’une épaisseur de 1.87 um.

3.2.2. Extraction du coefficient d31 par étude de la déflexion de

la poutre et calcul du e31¢
La fleche du déplacement (8) de la poutre encastrée-libre multicouche actionnée par notre PZT, sous
une tension d’actionnement V; est décrite dans [16].

L2

S=—
2R

Equation 47

R est le rayon de courbure. Il s’exprime en fonction du coefficient piézoélectrique ds; a I'aide de

. 3(2“:1 Et(2h , +ti)(d31\t/ii—cD

RS Et(6h?, +6h.t, +2t2 —3t,(2h , +1,))

I’équation suivante.

Equation 48

h; sont les coordonnées de la face supérieure de la couche i. c et tz sont exprimés par les équations
suivantes.
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c= EpzrdsV
N
i=L E,
\ Equation 49
B (2h_, +t;)

t
° 2> Et,

Nous utilisons un profilometre optique WYKO pour caractériser la fleche de la poutre lorsque celle-ci

est actionnée sous une tension de -40 V (Figure 72). Cet appareil utilise I'interférométrie pour
mesurer la déformation de la poutre. Nous calculons le déplacement différentiel maximal de Ia
poutre qui est la différence entre sa position actionnée (-40 V) moins sa position sans actionnement
(0 V). Ainsi nous prenons en compte le fait que la poutre n’est initialement pas plane du fait des
contraintes résiduelles dans les différentes couches. Pour le cantilever considéré, le déplacement
différentiel maximal est 5.0£0.5 pum (l'incertitude vient de la dispersion des déplacements
différentiels mesurés sur plusieurs cantilevers de méme nature et de mémes dimensions).

En utilisant le modele analytique décrit précédemment, et en utilisant la longueur de poutre extraite
dans le paragraphe précédent, nous pouvons extraire le coefficient piézoélectrique du PZT comme
étant ds; = 167415 pm/V. Nous savons que ds; et e3;¢sont liés par I'équation suivante [19].

ears = dsy
It~ _E E
S11t 81 ..
Equation 50
2>631'f == _y

Nous calculons es;; = -2242 C/m?, qui correspond bien a I'intervalle de valeurs attendues. Notons
qgue si nous avions extrait le coefficient piézoélectrique en se basant sur le module d’Young et le
coefficient de Poisson approximés en début de these, a savoir E = 100 GPa et v = 0.3, nous aurions
obtenus e;; = -19+2 C/m?, soit un écart de I'ordre de 13 %.

Nous savons que ce coefficient est fortement dépendant des conditions électriques qui sont
appliquées au matériau, rendant difficile son extraction précise [121]. L’acoustique picoseconde est
une méthode de caractérisation supplémentaire désormais a notre disposition. Elle nous permet
de fixer la valeur du module d’Young et du coefficient de Poisson du PZT afin de réduire l'incertitude
sur I'extraction du coefficient piézoélectrique. On peut comprendre ici tout I'apport de I'acoustique
picoseconde pour la caractérisation compléte du PZT déposé en couches minces.
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Figure 72: Caractérisation par profilométre optique (WYCO) de la déformation de la poutre encastrée-libre
actionnée sous -40V.

3.3. Dimensionnement de plaques haptiques

Nous disposons désormais de toutes les propriétés nécessaires pour dimensionner des plaques
haptiques a base d’actionneurs PZT. Nous allons présenter dans les sections suivantes la technologie
de base qui sera employée, le principe de fonctionnement et I'étude de dimensionnement menée
pour que nos démonstrateurs a base de PZT déposé en couches minces répondent aux
spécifications. Enfin nous présenterons les caractérisations et post simulations effectuées sur ces
dispositifs, qui nous ont permis de mettre en place des modeles prédictifs.

3.3.1. Technologie de base
La Figure 73 montre schématiquement I'empilement technologique utilisé pour réaliser un
actionneur PZT déposé en couches minces. Nous utilisons un substrat de silicium standard de
200mm (épaisseur de 725 um), sur lequel nous réalisons une oxydation (SiO, 500 nm). Nous
déposons ensuite le bloc piézoélectrique consistant en une électrode inférieure de 100 nm de
platine (déposée sur 10 nm de TiO, servant de barriére et de couche d’adhérence), suivit du dépot
du PZT sol-gel (2 um), puis de I'électrode supérieure de ruthénium (100 nm). Nous gravons les
actionneurs a l'aide de trois masques de photolithographie. Nous commencgons par une gravure
humide du ruthénium puis du PZT. Enfin nous gravons le platine par usineur ionique, en nous
arrétant sur le SiO,. Pour protéger les actionneurs, nous déposons une couche de 300 nm de SiO,
gue nous gravons localement afin de reprendre les contacts respectivement sur les électrodes
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inférieure et supérieure. Enfin, nous déposons et gravons des pistes et des plots en or (couche de
300 nm déposée sur 20 nm de titane) afin d’appliquer le champ électrique entre les deux électrodes.
Ce procédé de réalisation ne requiére que 5 niveaux de photolithographie.

Notons que pour réaliser des micro-pompes ou encore des haut-parleurs MEMS, une étape de
gravure du substrat par la face arriere peut étre nécessaire afin de libérer la structure mécanique.

La Figure 73 donne également une vue MEB en coupe. Nous remarquons que la couche de PZT
présente une microstructure trés dense, preuve de la qualité de cette couche.

Figure 73: Vue schématique en coupe de I'empilement technologique de base utilisé pour réaliser des objets
actionnés par du PZT déposé en couches minces et coupe MEB correspondante.

3.3.2. Actionnement par effet bilame
Les actionneurs a base de PZT utilisent pour la plupart I'effet bilame. Cet effet nous permet d’obtenir
une déflexion hors plan micrométrique alors que la déformation du PZT dans le plan est au
maximum nanométrique, dans la gamme des tensions utilisées.

Le principe consiste a empiler une couche active (I'actionneur en PZT avec ces électrodes) avec une
couche mécanique passive (par exemple le silicium) comme le montre trés schématiquement la
Figure 74-a. Lorsque nous appliquons un champ électrique hors-plan, entre les électrodes inférieure
et supérieure, le PZT va se contracter dans le plan proportionnellement au coefficient
piézoélectrique es; (ou ds;). Ce champ électrique n’aura par contre aucun effet sur la couche
mécanique. Nous avons donc I'apparition d’un couple mécanique qui va provoquer la déformation
de la structure mécanique comme schématisée sur la Figure 74-b.

Les équations décrivant I'actionnement piézoélectrique par effet bilame, d’un composant
fonctionnant en statique ou en dynamique, peuvent se retrouver dans la bibliographie. Par exemple
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pour le cas simple d’un cantilever multicouche [16, 122, 119], pour des membranes circulaires [123,
124], ou dans le cas de plaques haptiques [125, 91].

Actionneur (électrode
inferieure, PZT et
électrode supérieure

Ancrage
meécanique
\ ' Couche
mécanique

Figure 74: Principe schématique de I'effet bilame (a- sans actionnement et b- avec actionnement).

3.3.3. Généralités sur I'haptique et I'effet squeeze film
3.3.3.1.  Définitions et principales applications aux systémes haptiques

L'haptique est un terme qui concerne la sensibilité cutanée (définition du dictionnaire Larousse).
Pour notre part, nous développons des interfaces haptiques, donc des systemes qui doivent
permettre a 'utilisateur d’interagir avec son environnement par le sens du toucher.

Avec I'émergence des dalles tactiles (capacitives ou résistives), des applications haptiques sont
apparues, permettant par exemple une meilleure immersion dans les jeux vidéo. Ce type de systeme
pourrait également permettre d’augmenter de facon exponentielle les achats de vétements sur
internet, avec la possibilité de les toucher virtuellement a domicile, de son ordinateur ou de son
Smartphone. Le domaine des Smartphones ou des tablettes PC serait concerné, avec la possibilité
d’ajouter des touches ou claviers virtuels (Figure 75). L’haptique peut également étre utile dans le
cadre de la formation médicale, des industries dangereuses (manipulation chimique ou nucléaire),
etc...

\

-3

Figure 75: lllustration de quelques applications aux interfaces haptiques.
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3.3.3.2.  Bref état de I'art et présentation de I'effet squeeze film
Il existe différents principes permettant d’obtenir un retour haptique :

- Les solutions vibrotactiles : vibration macroscopique provoquant un étirement mécanique
de la peau.

- Les solutions a retour de force.
- Les solutions a modulation de friction.

Les systemes haptiques les plus simples et les plus répandus consistent en des moteurs a
actionnement inertiel tels que I'ERM (pour Eccentric Rotating Mass, Figure 76) ou le LRA (pour Linear
Resonant Actuator, Figure 77) [126]. Ces systemes sont déja présents dans nos Smartphones mais ne
permettent de délivrer qu’une simple vibration macroscopique. lls utilisent un actionnement
magnétique ou piézoélectrique. Dans ce dernier cas, ce sont des céramiques piézoélectriques
macroscopiques requérant des tensions d’actionnement de plusieurs dizaines, voire centaines de
volts.

Eccentric Rotating Mass Linear Resonant Actuator

=

Magnet
fotational Motor

Eccentric Mas
Eccentric Mass Coll Assembily

Figure 76: Schéma de principe d’un ERM. Figure 77: Schéma de principe d’un LRA.

La faible bande passante de ces actionneurs conditionne la finesse des sensations tactiles
disponibles. Afin de disposer d’effets haptiques plus variés et plus fins, différents groupes explorent
des solutions plus ou moins complexes. On peut noter une solution présentant un réseau de pistons
actionnés par des éléments opto-mécaniques (Liquid-Crystalline Elastomers, LCE) se déformant
lorsqu’ils sont illuminés par des LED [127]. Ce principe, schématisé a la Figure 78, est étudié pour

développer des systémes en Braille.
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I I .
Non-excited Under excitation

Figure 78: Schéma de principe d’un systéme haptique opto-mécanique [127].

Un systeme micro fluidique a également été développé comme interface haptique, comme le
schématisent la Figure 79 et la Figure 80. Un fluide est poussé dans un réseau de cavités par des
actionneurs en PDMS, provoquant le gonflement de membranes qui deviennent perceptibles au
toucher [128].

A
HDAM r—---¥ _ contact paft
Y N\ titani
HDAM large deformable PDMS : I ) ! anr:l'i'g:nf;] ver
tithibin cover thickness [—— 50|um
90 pum | 480 um
. 7 1300um ...:_________ ____:_
'ai'r)llc body 33 mmT
acrylic cylinder [ L
B glycerin
acrylic piston
piezoelectric actuator
piezoelectric actuator drive part
Figure 79: Vue schématique en perspective du Figure 80: Vue en coupe d’un actionneur micro
systéme haptique micro fluidique [128]. fluidique [128].

Ces deux développements semblent complexes a mettre en ceuvre pour des effets haptiques limités.

De son coté, Senseg développe des systémes a retour haptique basés sur I'attraction des charges
électriques (force de Coulomb ou électro-attraction). Comme le schématise la Figure 81, le principe
repose sur la modulation de la force d’attraction entre I’écran, présentant un état de charge positif,
et le doigt considéré comme étant a la masse [132]. Senseg revendique la possibilité d’obtenir des
effets haptiques complexes telles que la structuration de surface, des vibrations... Ce systéme,
prometteur et innovant, peut néanmoins étre parasité par des migrations de charges ou des charges
statiques.
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Figure 81: Schéma de principe de la solution haptique développée a Senseg [132].

Pour obtenir des interfaces haptiques intégrées et performantes, I'IRCICA (Lille) travaille sur I'effet
squeeze film, obtenu a I'aide d’un actionnement a base de céramiques piézoélectriques. Le concept
repose sur la mise en vibration d’une plaque selon un mode de Lamb antisymétrique, qui induit
I"apparition d’'une lame d’air a sa surface. Cette couche d’air va provoquer alternativement une
dépression et une surpression sur le doigt (squeeze force) qui va diminuer la sensation de frottement
entre la plaque et le doigt. Il en résulte une sensation tactile locale (Figure 82) [91, 125, 129]. La
plague haptique est ensuite a intégrer dans un systeme possédant un capteur de position localisant
le doigt, ainsi qu’une électronique synchronisant I'effet haptique suivant la position du doigt sur la
dalle, le motif et la sensation a reproduire. De ce systéme, résulte la possibilité d’obtenir des effets
haptiques complexes, tels que la texturation de surface.

L\

Finger force Squeeze force

Gas film Piezoelectric
- motor

Standing Wave motion

Figure 82: Schématisation de I'effet squeeze film [129] et démonstrateur IRCICA.

Pour notre part, nous choisissons de développer des actionneurs a base de PZT déposé en couches
minces pour provoquer |'effet squeeze film.

3.3.3.3.  Spécifications

Le tableau suivant récapitule les spécifications qui nous sont données. Nous désirons dimensionner
des actionneurs en PZT pour des plaques 40x30 et 60x40 mm? (dimensions sous multiples d’un
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écran de Smartphone). Nous recherchons un mode de Lamb antisymétrique (mode dit de « tole
ondulée ») au-dela de 20 kHz, pour éviter la gamme audible. L’amplitude de vibration hors-plan doit
étre supérieure ou égale a 1 um. La tension de commande doit étre inférieure a 20 V.

. . 2 60x40 ou
Dimensions (mm?)
40x30
Fréquence (kHz) > 20kHz
Amplitude de déformation (um) >+1lum
Tension d’actionnement (V) <20V

Tableau 17: Spécifications pour le dimensionnement de plaques haptiques avec actionneurs en PZT déposé
en couches minces.

3.3.4. Dimensionnement de plaques haptiques
Nous allons présenter I'étude de dimensionnement réalisée a I'aide du logiciel de calcul par
éléments finis (FEM pour Finite Element Method) CoventorWare®. Cette premiére étude est relative.
En effet, nous utilisons un coefficient d’amortissement (dans I'air par exemple) arbitraire, car nous
n’avons pas au préalable idée du facteur de qualité de notre composant.

3.3.4.1. Modele FEM et méthodologie d’étude

A terme, notre solution haptique doit pouvoir étre intégrée sur un substrat transparent, tel que le
verre. Or le PZT, que nous choisissons comme matériau d’actionneur, ne peut pas étre déposé
directement sur verre du fait du fort budget thermique induit par son procédé d’élaboration. Il devra
donc étre déposé sur substrat de silicium et étre reporté par la suite. Le travail réalisé dans le cadre
de cette thése se bornera a la preuve de concept de I'obtention d’un effet haptique a I'aide
d’actionneurs déposés en couches minces sur des substrats de silicium. Notre modeéle consiste donc
en une plaque de silicium monocristallin orienté (100), présentant un notch aligné sur (110),
d’épaisseur 725 um et d’actionneurs en PZT d’épaisseur 2 um. Afin de limiter le temps de calcul,
nous négligeons l'influence des électrodes en platine et ruthénium du fait de leur faible épaisseur
devant I'épaisseur du substrat (0.1 um devant 725 um). Nous considérons notre plague comme
étant libre-libre (pas de conditions d’encastrement). Cette condition correspondra aux conditions de
caractérisation comme nous le verrons plus loin. Les propriétés mécaniques utilisées sont données
dans le Tableau 18. Nous négligeons les contraintes résiduelles dans le PZT, de nouveau du fait de
I’épaisseur dominante du substrat. La méthodologie d’étude est la suivante pour chaque dimension
de plaque :

- Analyse modale de la plaque: nous sélectionnons les fréquences d’intérét des modes
recherchés et extrayons la longueur d’onde.
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- Positionnement des colonnes d’actionneurs centrées sur des ventres de vibration (des zones
de déplacement maximal du substrat) en phase (le PZT étant ferroélectrique, il ne peut que
se contracter aux tensions d’actionnement utilisées).

- Etude harmonique : nous réalisons une étude paramétrique afin de dimensionner les
actionneurs les plus efficaces pour la plaque et la fréquence considérée. Nous utiliserons en
simulation des tensions d’actionnement négatives afin de prendre en compte la nature
ferroélectrique du PZT, comme expliqué au Chapitre 1.

Matériau Silicium {110} PZT
Module d’Young (GPa) 169 75
Coefficient de Poisson 0.06 0.39

€31f (C/m?) - -22

Tableau 18: Données matériaux.

3.3.4.2. Etude modale

Nous avons fait I'analyse modale des plaques 40x30 et 60x40 mm?. Le Tableau 19 donne les
fréquences d’intérét retenues, allant de 21.38 a 52.66kHz. Les fréquences les plus basses
permettront d’obtenir les plus grandes amplitudes de vibration. Les fréquences les plus hautes,
présentant les plus petites longueurs d’onde et donc un plus grand nombre de ventres de vibration
ou localiser les colonnes d’actionneurs, permettront de positionner les actionneurs au plus pres de
I’extrémité de la plaque (zone de toucher plus grande).

Dimensions de la
plaque (mm?)

Fréquence 1

retenue (kHz)

, Ventre de
Fréquence 2
| vibration : zone
retenue (kHz) d’amplitude
maximale

Tableau 19: Analyse modale des plaques 40x30 et 60x40 mm? (dilatation de ’amplitude de vibration hors-
plan x 500).
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3.3.4.3. Etude paramétrique relative

Nous cherchons a dimensionner les actionneurs en PZT permettant d’obtenir le plus grand
déplacement du substrat pour chacun des modes de vibration listés dans le Tableau 19. Cette étude
FEM est relative, car réalisée avec un coefficient d’amortissement arbitraire. La Figure 83 indique les
parameétres que nous faisons varier :

- largeur de l'actionneur : w

- Position des deux colonnes d’actionneurs : e et d
- Nombre d’actionneurs par colonne : L,aetb

- Nombre de colonnes : 1 ou 2 colonnes

- Position relative des colonnes : colonnes distantes d’une longueur d’onde ou positionnées aux
extrémités de la dalle, colonnes en opposition de phase (d)

Figure 83 : Vue schématique de la plaque (bords en bleu) avec ces actionneurs (en gris) — parameétres de
I’étude d’optimisation des actionneurs.

3.3.4.3.1. Ftude des plaques 60x40 mm?

Nous étudions le mode a 32.82 kHz, représenté a la Figure 84. Nous choisissons dans un premier
temps de simuler arbitrairement 2 colonnes de 3 actionneurs avec L=12130 um, w=3000 um et
a=905 um, b=900 um. Nous étudions par simulation FEM l'influence des parametres liés e et d sous -
30 V. Comme le montre la Figure 85, e = 6000 um et d = 17500 um nous permettent d’obtenir la plus
grande amplitude de déplacement de la plaque. Ces valeurs correspondent a deux colonnes
d’actionneurs parfaitement centrées sur des ventres de vibration. Nous étudions ensuite I'optimum
de déplacement en fonction de la largeur de Il'actionneur. Nous constatons qu’une largeur
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d’actionneur w = 3000 um permet d’obtenir une plus grande amplitude de déplacement de plaque
que w = 2500um (Figure 86). Nous nous limitons a cette largeur d’actionneur, qui induit déja une
tres grande surface d’actionneur et donc une grande valeur de capacité (en lien avec la
consommation électrique).
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Figure 84: lllustration du mode & 32.82 kHz et paramétres étudiés sur une plaque 60x40 mm?2.
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Figure 85: Etude des parameétres e et d sur une Figure 86: Etude de l'influence de la largeur de
plaque 60x40 mm? a 32.82 kHz. I'actionneur sur une plaque 60x40 mm? 3 32.82 kHz.

Nous étudions la position relative et le nombre de colonnes d’actionneurs. Nous tragons I'amplitude
de déplacement du substrat relativement a I'amplitude maximum (normée a 100 %) en fonction des
différentes positions des colonnes d’actionneurs que nous avons étudiées (Figure 87). Nous notons
gue deux colonnes d’actionneurs séparées par une longueur d’onde, et donc positionnées sur deux
ventres de vibration successifs en phases, permettent d’obtenir la plus grande amplitude de
déplacement du substrat. Notons que les deux autres configurations restent intéressantes et
devront étre étudiées expérimentalement. En effet, la configuration avec deux colonnes
positionnées aux extrémités permet d’augmenter la zone de toucher alors que la configuration avec
une seule colonne permet de diminuer la valeur de la capacité de I'actionneur (et donc la
consommation électrique).
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Figure 87: Etude de la position relative des colonnes d’actionneurs sur une plaque 60x40 mm? a 32.82 kHz.

Enfin, nous étudions I'influence du nombre d’actionneurs par colonne. Nous simulons des dispositifs
identiques mais avec une surface d’actionneur qui varie légérement du fait de la discrétisation plus
ou moins importante des actionneurs unitaires. La simulation ne nous permet pas de ressortir un
effet lorsque le nombre d’actionneurs par colonne varie entre 1 et 28. Nos démonstrateurs
présenteront indifféremment 1, 6 ou 28 actionneurs par colonne.

5$=220 218.34 218.16 210 mm?

0 [ T
0 5 10 15 20 25 30

Amplitude de déplacement du substrat
(um)
=
[¥,]

Nombre d'actionneurs

Figure 88: Etude de I'influence du nombre d’actionneurs par colonne sur une plague 60x40 mm? a 32.82 kHz.

3.3.4.3.2. Ftude des plaques 40x30 mm?

Nous étudions le mode a 52.66 kHz, représenté a la Figure 89. Nous choisissons de simuler 2
colonnes de 3 actionneurs avec L = 9000 pm, w = 3000 pm et a = 900 um, b = 600 um. Nous étudions
I'influence des parametres liés e et d sous -30V : e =4375 um et d = 14375 um nous permettent
d’obtenir la plus grande amplitude de déplacement de la plaque (Figure 90). Nous étudions ensuite
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I'optimum de déformation en fonction de la largeur de I’actionneur. Nous constatons cette fois
gu’une largeur d’actionneur w =2500 um induit une plus grande amplitude de déplacement de
plague que w = 3000 um (Figure 91). L’efficacité de I'actionneur piézoélectrique augmente lorsque la
largeur d’actionneur augmente jusqu’a une valeur limite (2500 um). Au-dela de cette valeur,
I'actionneur perd de son efficacité car il déborde d’un ventre de vibration pour s’approcher des
zones de faibles déplacements (points nodaux).

d

Figure 89: Aspect du mode de vibration a 52.66 kHz et paramétres étudiés sur une plaque 40x30 mm?2.
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Figure 90: Etude de la position des colonnes Figure 91: Etude de la largeur d’actionneurs sur une
d’actionneurs sur une plaque 40x30 mm? plaque 40x30 mm?2.
(parametres e et d).

Enfin, nous étudions la position relative des colonnes d’actionneurs et le nombre de colonnes. De
nouveau, nous normons l'amplitude de déplacement du substrat par rapport a la valeur maximale.
Comme le montre la Figure 92, nous retrouvons le méme résultat que celui obtenu sur les plaques
60x40 mm?, a savoir que la configuration avec deux colonnes d’actionneurs positionnées sur deux
ventres de vibration successifs en phase induit le plus grand déplacement de substrat.

Nous avons également étudié une plague de 40x30 mm? vibrant a plus basse fréquence (21.38 kHz).
Le Tableau 20 récapitule les caractéristiques de ce design.
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120
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40
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Amplitude relative de déplacement du
substrat (%)

1 colonne 1longueurd'onde  Extrémité

Position des actionneurs

Figure 92: Etude de la position relative des colonnes et du nombre de colonnes d’actionneurs sur une plaque

40%30 mm?.
Parametres Valeur retenue a 21.38 kHz
L,w 9000 pum, 2500 pm
a, b 900 pm, 600 pm

Nombre de colonnes et . , , ,
L 2 colonnes de 6 actionneurs séparées par une longueur d’onde
d’actionneurs

7500 pm, 22500 pm

e, d

£220000m

14 Td=23000pm

Substrate displacement amplitude (pm)

6900 7100 7300 7500 7700 7900 8100
e {um)

Déformation simulée

18um
sous -30V

COVENTOR

Tableau 20: Caractéristiques du design étudié sur une plaque 40x30 mm? 4 21.38 kHz.
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3.3.4.4. Syntheése de I'étude de design : masques de photolithographie

L’étude de dimensionnement décrite partiellement dans les sections précédentes a menée a la
réalisation d’un jeu de masque de photolithographie (Figure 93). Nous disposerons de 4 designs de
plagues 60x40 mm? et 6 designs de plaques 40x30 mm? par substrat. Notons que nous avons
également 12 designs de plaques 30x20 mm? qui se sont retrouvées moins intéressantes a étudier,
du fait de leurs « faibles » dimensions, peu propices au test par toucher. Les caractéristiques de ces
designs et de ceux dont I'étude n’a pas été reportée dans ce chapitre, se retrouvent en Annexe F.

Figure 93: Apercu global du jeu de masque DTO1.
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3.3.5. Caractérisations électromécaniques
3.3.5.1.  Préparation des échantillons

Des démonstrateurs ont été réalisés en utilisant la technologie décrite au paragraphe 3.3.1. Les
substrats sont ensuite découpés afin d’obtenir les plaques individuelles. Ces plaques sont reportées
sur un support en aluminium sur lesquelles elles sont fixées a I'aide d’un scotch double face adapté
(adhésif 3M Dual Lock®). Il est important de positionner les plots de scotch, les plus ponctuels
possible, aux points nodaux de la plaque afin de ne pas dégrader le mode (voir méme le tuer). Ces
fixations ponctuelles, positionnées aux points nodaux, correspondent a une plaque libre — libre
comme approximé lors de I'étude de dimensionnement. Nous utilisons ensuite des wires bonding en
or afin de connecter électriquement les électrodes des actionneurs a un connecteur électrique, qui
sera lui-méme relié au générateur (Agilent). La Figure 94 montre une plaque 40x30 mm? préte pour
la caractérisation.

Support avec
4 ) connecteurs
électriques

OIEAiouble face pour maintenir la plaque

Figure 94: Vue d’un dispositif 40x30 mm? préte a la caractérisation.

3.3.5.2.  Présentation du vibromeétre laser et mode opératoire

Nous désirons valider la fréquence des modes de vibration étudiés ainsi que mesurer I'amplitude de
déplacement de nos plaques. Pour cela, nous utilisons un vibrometre laser POLYTEC MSA-400
disponible au CEA (Figure 95). Nous avons également réalisé quelques mesures de vibrometrie a
I'IRCICA a Lille (Figure 96). Cet appareil est constitué d'une source de lumiére monochromatique
(laser) et d’un interférometre permettant de mesurer |'effet Doppler (altération de la fréquence du
faisceau laser réfléchi par le mouvement de la surface de la plaque). De cette interférométrie entre
le signal réfléchi et un signal de référence, nous pouvons extraire la vitesse et le déplacement d’un
point a la surface de la plaque [130]. Pour obtenir une cartographie de notre plaque, il nous faut
réaliser plusieurs mesures, avec un pas dans le plan du substrat adapté au mode de vibration étudié,
puis les assembler informatiquement.
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Figure 95: Vibrométre laser CEA. Figure 96: Vibrométre laser IRCICA.

Pour utiliser le PZT toujours au-dela de son champ coercitif, qui correspond a environ 4 V pour un
PZT de 2 um d’épaisseur, nous appliquons une composante continue en plus de la composante
alternative nécessaire pour faire résonner la plaque. Ainsi en appliquant par exemple 12 VDC+ 4V
AC pic a pic, la tension totale aux bornes de I’actionneur oscillera entre 8 et 16 V.

3.3.5.3.  Résultats de caractérisation et post simulation

Les caractérisations ont été réalisées a la pression atmosphérique. Nous avons post-simulé ces
mesures en introduisant et ajustant un parameétre d’amortissement mathématique théorique
(damping coefficient).

3.3.5.3.1. Caractérisation et post-simulation des plagues 60x40 mm?

La Figure 97 montre I'évolution de I'amplitude de déplacement du substrat en fonction de la tension
AC appliquée sur une plaque avec 2 colonnes de 6 actionneurs positionnées aux extrémités (Vpc= 12
V' + Vacppic-pic = Variable). Nous comparons les valeurs mesurées a celles simulées lorsque nous
introduisons un parameétre d’amortissement afin d’ajuster le facteur de qualité de la plaque
(représentant par exemple I'amortissement dans I'air). Notons que nous n’utilisons qu’un seul
parameétre d’amortissement par dimension de plaque, a savoir 2.5 10 pour les plaques 60x40 mm?2.
Nous constatons un bon accord entre les fréquences mesurées et les fréquences simulées (écart < 1
%) ainsi qu’entre les amplitudes de déplacement mesurées et celles simulées (écart d’environ 6 %). Il
est important de noter que nous obtenons la spécification requise en terme d’amplitude de
déplacement du substrat, c’est-a-dire plus de 1 um (1.15 pm), pour seulement 8V AC pic a pic. La
cartographie du mode de vibration de la Figure 98 résulte de I'addition de plusieurs mesures au
vibrometre laser (pas en x et en y de 2 um). Cette cartographie nous confirme que nous travaillons
bien sur le mode de vibration recherché. Le Tableau 21 récapitule les caractérisations menées sur les
différentes configurations d’actionneurs. La synthese des mesures sera faite au paragraphe 3.3.5.4.
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Un ressenti haptique a été constaté sur cette plaque lorsque nous avons modulé le signal a 10 Hz
en amplitude. Pour compenser I'effet rigidificateur du doigt sur la plaque, nous avons légerement
décalé la fréquence du signal d’entrée (32.67 plutdét que 32.76 kHz) et augmenté la tension
d’actionnement (14 V,c). Ce ressenti haptique se traduit par une alternance de sensations rugosité /
lisse sur la plaque, correspondant a la modulation a 10 Hz de I'actionnement, et donc la modulation
d’un coefficient de frottement alternativement normal (sans actionnement) et faible (lorsque I'on
actionne la plague). Nous validons ainsi la possibilité d’obtenir un ressenti haptique en utilisant
des actionneurs PZT déposés en couches minces.

1400

1200

1000

600

B Mesure
B Simulation

——Linear (Mesure)
200 : . : . : : |

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Tension d'actionnement AC pic a pic (V)

400

Amplitude de déplacement du substrat
(nm)
[£:2]
3

Figure 97 : Amplitude de déplacement du substrat mesurée en fonction de la tension AC appliquée
comparée a 'amplitude post-simulée - plaque 60x40 mm?2 a 32.7 kHz (paramétre d’amortissement : 2.5 10'8).

Figure 98: Cartographie au vibrométre laser du mode de vibration étudié sur la plaque 60x40 mm?, avec 2
colonnes d’actionneurs aux extrémités, sous 12 V. + 8 V,/,, (Fréquence de résonance mesurée = 32.7 kHz).
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Amplitude
. . Fréquence Conditions mesurée . Courant/Puissance
Nom et configuration . Cartographie ) ]
(kHz) d’actionnement (um) approximative
IRCICA/CEA
6040A30006000D2N12 12Vpc+4Vac 0.305 i=250mA
IRCICA: S
Colonnes aux 32.766 12Vpc+12V,c 1.1 Y ~ i=780mA
extrémités \
Simulation \
1/2 colonnes, 6 32.82 32.67kHz@10Hz Eff.et e
actionneurs et 12Vpc+14Vac haptique
12Vp+2Vac 0.305 i=300mA, P=45mW
12V ¢ 0.49 i=350mA, P=100mW
6040A30006000D2N12
IRCICA: 12Vpe+6V¢ 0.79 i=520mA, P=540mW
Colonnes aux 32.763
extrémités 12Vpc+8V ¢ 1.13 i=700mA, P=700mW
Simulation
12Vp+7V,
2/2 colonnes, 12 3282 Fevoctiiac 1 1=336mA, P=128mW
actionneurs déphasage 106°
Effet
32.67kHz@10Hz X
haptique
6040A30006000D1N12
CEA: 32.783 =2 SN
A entre 2 colonnes - ‘ o ot i l:,‘,m N
Simulation 12Vpc+4Vac 0.552 ‘; Illl””,,;;;;ﬁ:,..,i',,;u.,ﬂ:,;u“,
2/2 colonnes, 12 32.82
actionneurs
6040A30006000D1N06
CEA: 32.797 ‘ 1 ‘ ’
iy |
1 COLUMN T ,,” s,
:;' ! g, 'l,,{l] ,’ll ,,I ”I‘
Simulation 12Vp+4Vc 0.065 e ”;I;;\\\ ": ‘lll A
1/1 colonne, 6 32.82

actionneurs

Tableau 21: Caractérisations électromécaniques sur les plaques 60x40 mm?2,

3.3.5.3.2. Caractérisation et post-simulation des plagues 40x30 mm?

Nous avons appliqué un potentiel mixte AC+DC a I'électrode supérieure d’une plaque de 40x30 mm?

simulée a 21.38 kHz (Vpc = 10 V + Vac/pic a pic = 4 V) présentant deux colonnes d’actionneurs séparées

par une longueur d’onde. La Figure 99 donne la cartographie du mode de vibration. Nous obtenons

450 nm d’amplitude de déplacement du substrat. Nous avons post-simulé ce résultat de mesure. A

I'aide d’un parametre d’amortissement de 108,

nous obtenons un bon accord entre mesure et

simulation aussi bien en termes de fréquence (écart < 1 %) que d’amplitude de déplacement (écart <

1 %). Nous pouvons prédire que moins de Vac = 10 V seront nécessaire pour obtenir 'amplitude de

déplacement du substrat recherchée (Figure 100).
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Simulation: 21.38 kHz
Mesure: 21.57 kHz
A<1%

Figure 99: Cartographie au vibrométre laser d’une plaque de 40x30 mm? (10 Vpc + 4 Vac/pp) avec une
fréquence de résonance mesurée a 21.57 kHz.
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Figure 100: Amplitude de déplacement du substrat simulée sous CoventorWare en fonction de la tension
d’actionnement (parameétre d’amortissement de 10'8) et comparaison au point mesuré (10 Vpc + 4 Vac/pp)-

Nous avons également caractérisé et post-simulé une plaque de 40x30 mm? vibrant a 52.5 kHz avec
ces colonnes d’actionneurs positionnées a ces extrémités. La Figure 101 donne I’évolution de
I"amplitude de déplacement de la plaque en fonction de la tension d’actionnement (Vpc =12 V +
Vac/pic a pic = Variable). Nous notons un bon accord entre les fréquences mesurées et simulées (écart <
1 %), ainsi qu’entre les amplitudes mesurées et celles simulées lorsque nous introduisons le
parameétre d’amortissement défini préalablement (écart < 1 % avec 10®). Nous notons de nouveau
qu’un déplacement micrométrique est atteint pour seulement 8 Vacpic 2 pic €t qu’un effet haptique
est ressenti lorsque nous modulons a 10 Hz en amplitude le signal d’entrée (18 V,¢). Le Tableau 22
résume les caractérisations électromécaniques réalisées sur les plagues de 40x30 mm?. La synthése
des mesures sera faite au paragraphe 3.3.5.4.
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Amplitude
. . Fréquence Conditions mesurée . Courant/Puissance
Nom et configuration . Cartographie ) ]
(kHz) d’actionnement (um) approximative
IRCICA/CEA
4030A25009000D1N03 IRCICA: 12Vpc+4Vac 0.3/0.27 i=100mA
52.555 : i i
1 Colonne 12Vpc+8Vac 0.65 m" //4,’%,””” il Ul N i=200mA
CEA: 52.553 N\l\\\\\\\\({(«'\'«, il “\\u\ \
1/1 colonne, 3 12Vpe+12V 1 - ‘ i=350mA
+ =
actionneurs Simul: 52.66 be Ac ! m
4030A25009000D1N06
A entre 2 colonnes CEA: 52.502 i ([/,,»Iﬂmu,,,, ‘
12Vp+4V e 0.56 o ””””Hm\ i
_— i
2/2 colonnes, 6 Simul: 52.66
actionneurs
12Vp+4V 4 i=220mA
4030A25009000D3N06 periAc 048 1=220m
IRCICA:
2 colonnes aux 52.510 12Vpc+8Vyc 0.76 i=330mA
extrémites CEA:52516 |  12Vpc+12Vic 1 i=440mA
1/2 colonnes, 3
’ Simul: 52.66 Effet
actionneurs 12Vpc+18Vpc .
haptique
4030A25009000D3N06 IRCICA: 12Vpc+4Vac 0.53/0.59 i=300mA
52.512 - i -
2 colonnes aux 12Vpc+8Vsc 1.14 - M i 8 i=420mA
R m,‘h.w/u /,,\
extrémités CEA: 52.516 : \ "//“’5”%/“\\\’”’1 A
2/2 colonnes, 6 ‘ 12Vpe+14V ¢ Effet RS i=820mA,
. Simul: 52.66 | 52.447kHz@10Hz haptique P=820mW
actionneurs
4030A25009000D3N06
IRCICA:
2 colonnes aux
extrémités 21.57 5Vpct+4Vpc 0.45
1/2 colonnes, 3 Simul: 21.38
actionneurs
4030A25009000D2N06
CEA: 52.515 . m,,, Ui
A entre 2 colonnes llllll iy
12Vpc+4Vc 0.29 “\(":('\'((i({mg\{%'/ Wy””f:\,&‘”””” ‘
imul: I
2/2 colonnes, 6 Simul: 52.66 < i
actionneurs
Tableau 22: Caractérisations électromécaniques sur les plaques 40x30 mm?2,
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1300

1200

1100

1000

Amplitude de déplacement du substrat

— 900
£
c
=~ 800
700
600
500 == Mesure
B Simulation
400
3 4 5 6 7 8 9

Tension d'actionnement AC pic a pic (V)

Figure 101 : Amplitude de déplacement du substrat mesurée et simulée (parameétre d’amortissement de 10
%) en fonction de la tension d’actionnement, d’une plaque de 40x30 mm? vibrant a 52.5 kHz.

3.3.5.4. Synthese de I'étude de caractérisation

Nous avons constaté un écart inférieur au pourcent entre les fréquences mesurées et les fréquences
simulées. De méme I'écart entre les amplitudes de déformation du substrat simulées et mesurées
est inférieur a 6%, plus souvent inférieur au pourcent. Ces trés faibles écarts montrent la pertinence
des données d’entrée de nos modeles, dont le module d’Young et le coefficient piézoélectrique du
PZT que nous avons pu extraire grace aux mesures d’acoustique picoseconde.

La Figure 102 nous permet de comparer les amplitudes de déplacement mesurées sur des plaques
60x40 et 40x30 mm? (12 Vpc + 4 Vac pic 3 pic) €n fonction de la configuration des actionneurs. Les
designs avec 1 colonne d’actionneurs donnent toujours des amplitudes de déplacement plus petites
gu’avec deux colonnes. Pour les configurations a deux colonnes d’actionneurs, la mesure confirme
I’étude de simulation : deux colonnes séparées par une longueur d’onde induisent les plus grandes
amplitudes de déplacement de plague. Néanmoins, deux colonnes localisées aux extrémités
permettent d’obtenir des amplitudes de déplacement de plaque tout a fait satisfaisantes, seulement
5a 11% plus petites que la meilleure configuration pour respectivement les plaques 40x30 et 60x40
mm?2. Du fait de la plus grande zone de toucher disponible dans la configuration avec actionneurs
aux extrémités de la plaque, cette configuration retient notre attention.
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Figure 102 : Amplitude de déplacement de la plaque en fonction de la configuration d’actionneurs (1
colonne, 2 colonnes aux extrémités ou séparées par une longueur d’onde).

Nous avons mesuré le courant dissipé ainsi que I'amplitude de déplacement des dispositifs avec
deux colonnes successivement en actionnant 1 sur 2 puis 2 sur 2 colonnes d’actionneurs. La Figure
103 montre que sur certains dispositifs, si le courant augmente fortement lorsque nous actionnons
deux colonnes plutét qu’une, I'amplitude de déformation augmente peu, voire pas du tout. Ce
phénoméne pourrait signifier un fonctionnement non optimal de nos dispositifs avec deux colonnes
d’actionneur.

Pour comprendre ce phénomeéne, nous étudions la plaque de 60x40 mm? avec deux colonnes
d’actionneurs positionnées vers les extrémités (6040A30006000D2N12). Nous actionnons
indépendamment les deux colonnes avec un générateur Agilent double source. Lorsque nous
actionnons en méme temps les deux colonnes, nous n’obtenons qu’un faible déplacement de la
plaque (280 nm pour 0° entre les deux sources électriques). Par contre, en introduisant un
déphasage entre les deux sources électriques (106°), nous obtenons plus d’'un micrométre
d’amplitude de déplacement, avec la méme tension d’actionnement. Ce phénomeéne peut
s’expliquer a la vue des dimensions des pistes de ce dispositif, données a la Figure 104. Nous
constatons un facteur 3 entre la résistance d’acces a la colonne d’actionneurs de droite (longueur de
piste d’environ 14 000 um) et celle de gauche (longueur de piste d’environ 5 400 um). Cette
disparité induit des conditions d’actionnement trés différentes entre les deux colonnes, pouvant
expliquer le disfonctionnement constaté plus haut. Pour la suite, un design électrique présentant
des résistances d’acces uniformes entre les colonnes sera a privilégier.

Notons que les courants dissipés impliquent une consommation relativement forte, a limiter dans
I'optique d’applications nomades. Cette consommation est liée au courant nécessaire pour charger
la grande capacité induite par les grandes surfaces d’actionneur de PZT (plusieurs dizaines de mm?2).
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La minimisation de ces capacités sera requise afin de limiter la consommation électrique
(discrétisation des électrodes, réduction du nombre d’actionneurs et de la surface d’actionneurs
par colonnes).

Enfin, comme le montre la Figure 104, nous avons choisi d’'implanter les plots de contact et donc les
zones de wire bonding, a I'extrémité de la plaque. Or par expérience, cette zone présente la plus
grande amplitude de déplacement du substrat (zone de « fouet »), et engendre une grande fragilité
des wires bonding. Pour la suite, nous choisirons de positionner les plots de contact sur le grand
c6té de la plaque, a des points nodaux (déplacement nul ou minimal).
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Figure 103 : Amplitude de déplacement des plaques lorsque nous actionnons 1/2 ou 2/2 colonnes pour des
plaques de 60x40 and 40x30 mm?2.
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Figure 104 : Vue du layout du dispositif 6040A30006000D2N12.
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Ces constatations ont amené a un nouveau dimensionnement. Un nouveau jeu de masques de
photolithographie et une seconde réalisation technologique ont donc été réalisées en prenant en
compte ces recommandations. Entre autre, la Figure 105 donne un exemple de plague 40x30 mm? a
consommation électrique réduite. Les résistances d’accés aux plots de contact sont réduites et
uniformes et les plots sont positionnés a des points nodaux. La mesure au vibrometre laser (Figure
106), en bon accord avec la simulation, nous permet d’obtenir une amplitude de déplacement du
substrat de plus de 0.8 um sous seulement 4 V,.,, (12 Vg). Le courant électrique est de 237 mA,
induisant une consommation d’approximativement 100 mW. Ce courant est inférieur d’environ 30 %
aux courants répertoriés dans le Tableau 22, nécessaires pour obtenir une amplitude de
déplacement du substrat similaire a partir des dispositifs issus de la premiere étude
dimensionnement.
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Figure 105: Apercu du layout et photographie d’une plaque haptique avec dimensionnement d’actionneurs

avec consommation électrique réduite.
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Figure 106 : Amplitude de déplacement du substrat sous 4 V., + 12 V., F = 51.717 kHz (simulée a 52.1 kHz)
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3.4. Conclusion

Nous avons montré comment calculer le coefficient piézoélectrique (ds; ou ez ) a partir de la
comparaison entre la mesure et la modélisation du comportement d’un cantilever actionné par PZT.
Nous avons montré que connaitre avec précision le module d’Young du PZT par les mesures
d’acoustique picoseconde, nous permet de réduire l'incertitude sur I'extraction du coefficient
piézoélectrique, grandeur difficile a caractériser avec précision, du fait de sa dépendance avec les
conditions électriques appliquées au matériau. Nous avons ainsi dans cette thése, caractérisé le
triplet « module d’Young, coefficient de Poisson et coefficient piézoélectrique » du PZT.

Nous nous sommes ensuite focalisés sur le dimensionnement de plaques pour des applications
haptiques. Nous avons montré une partie de I'étude de dimensionnement réalisée, ainsi que la
caractérisation électromécanique de ces objets. Pour des plagues de 40x40 et 60x60 mm?, nous
avons mis en évidence que 8 V¢ picpic (€t Vpc = 12 V) sont suffisants pour obtenir la spécification visée
en terme d’amplitude de déformation de substrat, a savoir 1 um. Sur ces dispositifs, un ressenti
haptique a été constaté, validant le concept. L'étude d’optimisation, entreprise via la seconde
réalisation technologique, prouve que nous obtiendrons ces caractéristiques pour des
consommations électriques réduites, de I'ordre de 150 mW. La post-simulation des résultats de
caractérisation nous a permis de développer des modeéles prédictifs, avec des écarts simulation —
mesure de l'ordre du pourcent. Nous montrons donc l'intérét de disposer précisément des
propriétés des matériaux constitutifs tel que le module d’Young du PZT ou du coefficient
piézoélectrique. Cet exemple d’application nous montre tout I'apport de I'acoustique picoseconde
pour le dimensionnement « prédictif » de microsystéemes et pour la caractérisation complete des
couches minces telles que le PZT.
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L'objectif premier de cette these était de mesurer le module d’Young et le coefficient de Poisson du
PZT, dans le but de mettre en place des modeéles pour le dimensionnement prédictif des MEMS avec
actionneurs PZT. Ces modeles prédictifs requierent, au minimum, la bonne connaissance des
propriétés mécaniques des matériaux considérés. Nous nous sommes tournés naturellement vers
I'acoustique picoseconde qui avait été utilisée dans le cadre de la belle aventure que fut le
développement des résonateurs BAW, de 2002 a 2008, entre le CEA, STMicroelectronics et I'lEMN-
ISEN, malheureusement pas couronnée par un lancement industriel. L’acoustique picoseconde avait
prouvé son apport dans le cadre d’'un développement industriel, pour la métrologie des couches
minces, y compris sur des matériaux piézoélectriques tel que I’AIN.

La caractérisation du PZT par acoustique picoseconde a mis en évidence toute la complexité de ce
matériau. Le PZT présentant un rapport Zr/Ti de 52/48 est dans sa phase morphotropique, phase
complexe ou coexiste des phases quadratique, rhomboédrique et une phase monoclinique. Une
présentation sommaire de ce matériau nous a permis de mettre en évidence cette complexité qui
explique, sans doute en partie, la méconnaissance précise de ses propriétés mécaniques. Les signaux
d’acoustique picoseconde sur le PZT ont sans doute également rendu compte de cette complexité,
ceux-ci étant le plus souvent bruités, les phénomenes a analyser étant trés atténués. Néanmoins, de
nombreuses mesures de vitesses acoustiques longitudinales et transverses nous ont permis
d’extraire un module d’Young moyen de I'ordre de 80 GPa pour le PZT majoritairement orienté
(100), avec un coefficient de Poisson de 0.4, ainsi qu’un module d’Young de 87 GPa pour le PZT
polycristallin majoritairement orienté (111). Cette différence de module d’Young a mis en évidence
une anisotropie du PZT. Si nous avons approximé la matrice de raideur élastique du PZT anisotrope,
nous I'avons fait dans le cadre d’hypotheses (maille cubique, modéles en picoseconde valables pour
des matériaux isotropes). Une des perspectives a cette thése serait de reprendre I'étude de ce
matériau en focalisant sur son anisotropie et en mettant en ceuvre les mesures et les modeéles
nécessaires au calcul complet et rigoureux de sa matrice de raideur élastique. Pour la suite de la
these, nous avons donc considéré le PZT comme étant isotrope.

L’étude par acoustique picoseconde a également permis de mettre en évidence un effet d’épaisseur,
avec une tendance a l'augmentation de la vitesse acoustique lorsque I'épaisseur augmente, ce
phénoméne étant plus marqué sous une épaisseur seuil de I'ordre de 1 a 1.5 um. Nous avons lié ce
comportement au procédé de mise en ceuvre du PZT, le sol-gel, qui induit des recuits toutes les trois
couches unitaires. Plus le PZT est épais, plus il verra de recuits, qui a notre sens amenent a une
rigidification du matériau jusqu’a une raideur seuil.

Toutes les mesures n’ont pas été couronnées de succes. Nous avons tenté a de nombreuses reprises,
de mesurer I'effet sur la vitesse acoustique longitudinale de I'application d’un champ électrique aux
bornes de notre PZT. Travail réalisé avec succés sur I'AIN quelques années plus tot. Nous ne sommes
jamais parvenus a nos fins. Une explication pourrait expliquer I'absence d’effet de la tension sur le
temps de vol : I'effet d’épaisseur induit par le champ électrique pourrait étre de sens opposé a I'effet
du champ sur la vitesse acoustique. Néanmoins, de mauvaises conditions de mesures peuvent
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également étre incriminées et une autre perspective a cette these serait de reprendre cette étude

en utilisant une détection interférométrique, plus adaptée a la caractérisation du phénoméne
principal recherché, a savoir le déplacement de la surface de I'échantillon.

Nous avons eu l'opportunité de travailler également sur la fréquence de génération de |'onde
acoustique. Comme nous |'avons expliqué dans ce manuscrit, la génération classique en acoustique
picoseconde se fait a hautes fréquences, au-dela de la relaxation des parois des domaines de
polarisation, phénoméne connu pour rigidifier le matériau. L'utilisation d’un transducteur en or
permettant de générer des ondes acoustiques a une fréquence fonction de I'épaisseur d’or, couplée
a la mise en place par I'’équipe de I'lEMN-ISEN d’une détection interférométrique, nous a permis de
constater la relaxation des parois de domaines dans la gamme de fréquence attendue, a savoir entre
10 et 40 GHz. La mesure de la vitesse acoustique longitudinale a basses fréquences, nous a permis
d’extraire le module d'Young et le coefficient de Poisson représentatif de notre matériau
d’actionneur, E = 75 GPa et v = 0.4. Ces résultats prouvent |'apport de I'acoustique picoseconde pour
la caractérisation complete des couches minces telles que le PZT. Ces mesures nous ont par ailleurs
permis de constater une grande dispersion des vitesses acoustiques entre 30 et 40 GHz. Ce
phénomeéne peut s’expliquer par une mauvaise connaissance des indices optiques du PZT aux
longueurs d’onde considérées. Une caractérisation de ces indices sur toute la gamme des longueurs
d’onde utilisées en acoustique picoseconde colorée permettrait d’exploiter avec une plus grande
précision les oscillations Brillouin. Nous avons avancé une autre hypothése, corroborée par un
rapide calcul analytique, la résonance des domaines de polarisation. Cette hypothése, qui n’est pas
référencée dans la bibliographie, serait a étayer par d’autres mesures que nous conseillons en
perspective.

Nous touchons au but ! Nous avons précisé les propriétés mécaniques, indispensables pour réaliser
un dimensionnement prédictif des MEMS piézoélectriques. Nous avons, a |'aide de ces grandeurs,
extrait précisément le coefficient piézoélectrique du PZT a partir de la comparaison de mesures et de
la modélisation du comportement d’une poutre encastrée-libre actionnée par du PZT déposé en
couches minces. Nous extrayons es; = -22+2 C/m?, qui correspond bien a l'intervalle de valeurs
attendues. Notons que l'utilisation de I'acoustique picoseconde nous a permis de préciser de 13 % le
coefficient piézoélectrique, par rapport a celui que nous aurions calculé a partir du module d’Young
approximé au début de la these. Le triplet mesuré dans cette thése, module d’Young — coefficient de
Poisson — coefficient piézoélectrique, a enfin été utilisé pour dimensionner des plaques vibrantes
pour des applications haptiques. Nous avons présenté une partie de I'étude menée sous
CoventorWare, qui a donné lieu a la réalisation de deux jeux de masques. Les démonstrateurs ont
été fabriqués a I'aide des technologies silicium et caractérisés. Pour des plaques de 40x40 et 60x60
mm?, nous avons mis en évidence que 8 Vacpicpic (€t Voc = 12 V) sont suffisants pour obtenir
I"amplitude de déformation du substrat de 1 um recherchée. Sur ces dispositifs, un ressenti haptique
a été constaté, validant le concept. La post-simulation nous a permis de développer des modeles
prédictifs, avec des écarts entre la simulation et la mesure de I'ordre du pourcent. Cet exemple
d’application montre ainsi l'intérét de disposer précisément des propriétés des matériaux
constitutifs tel que le module d’Young du PZT ou du coefficient piézoélectrique et prouve I'apport de
I’acoustique picoseconde pour le dimensionnement « prédictif » de microsystémes. En perspectives
sur les plaques haptiques, il faut désormais travailler a I'intégration d’actionneurs piézoélectriques
déposés en couches minces sur des substrats transparents, dans le but d’adresser des applications
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de type Smartphone. Le PZT ne pouvant pas étre déposé directement sur les substrats transparents
du fait d’'un fort budget thermique, une technologie de report doit étre envisagée. Pour cela, la
découpe de barrettes de silicium possédant les actionneurs PZT et leur report sur les substrats
transparents sont requis. Des développements dans ce sens ont débutés et la preuve de concept
préliminaire du transfert d’'un mode de vibration au substrat transparent, par [utilisation
d’actionneurs reportés, a déja été faite. L'optimisation de ce procédé est en cours et dans cette
optique, I'acoustique picoseconde pourrait encore avoir son réle a jouer pour la caractérisation et le
controle de la qualité des interfaces de collage. L'aventure conjointe des MEMS piézoélectriques et
de I'acoustique picoseconde n’est donc certainement pas terminée...
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A. Mesure de l'indice optique du PZT

L'analyse des signaux en acoustique picoseconde repose souvent sur la connaissance des indices
optiques de la couche étudiée, a la longueur d’onde considérée. Pour le PZT, un indice de 2.4 autour
d’une longueur d’onde de 400nm est souvent admis en premiére approximation. Une mesure
ponctuelle en angle a l'aide de I'acoustique picoseconde permet d’extraire l'indice pour une
longueur d’onde donnée. Ce résultat sera comparé aux mesures par ellipsomeétrie, en longueur
d’onde, réalisées au CEA et a IBM.

a. Extraction de I'indice du PZT par acoustique picoseconde

Mo Ru PZT Pt Si

La loi de Descartes définit la réfraction d’un faisceau optique, qui change de direction lorsqu’il
traverse l'interface séparant deux milieux transparents d’indice optique différent n et ng:
No.SiNBg=n.sin0d.

Nous savons que si nous dirigeons le laser sur un matériau transparent tel que le PZT, nous générons
une oscillation Brillouin de fréquence f=1/T. Nous pouvons donc écrire:

2
f2 :_(207'-} (n§ sin® 4, —n2)

Si nous réalisons des mesures a deux angles différents, nous allons pouvoir mesurer f; et f,, et en
extraire la vitesse acoustique longitudinale a partir de I'Error! Reference source not found.

2 2
. A fo—f
suivante: ¢, =— %
2ng \'sin“ @, —sin“ 6,
Pour ne=1 (indice de I'air), nous pouvons tracer f* en fonction de sin’0,, qui est une droite qui nous
donne a sin’0,=0 la valeur de I'indice de la couche étudiée.

Sur un PZT (100) d’épaisseur 2 um, nous avons réalisé deux mesures en pompe rouge — sonde bleue
a la méme longueur d’onde (830/2nm) mais a deux angles de sonde différents : une incidence
environ normale de 5°, et 51°. Nous reportons les signaux mesurés lorsque nous dirigeons le laser
sur le PZT. Nous constatons une oscillation Brillouin dont nous extrayons la période pour chaque
angle considéré.
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Nous tragons 2 en fonction de sin’0,. Nous pouvons extraire la vitesse acoustique longitudinale dans

le PZT ainsi que son indice. Nous calculons une vitesse acoustique longitudinale de 4.60+0.11nm/ps

et un indice de 2.95+0.1 a une longueur d’onde de 415nm. Nous positionnerons ce point sur la

courbe d’évolution de I'indice du PZT en fonction de la longueur d’onde mesurée par ellipsométrie.
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b. Comparaison a la mesure d’indice par ellipsometrie

A titre de comparaison, nous nous reportons a la mesure de l'indice effectuée par ellipsométrie au
CEA et a IBM sur le PZT étudié. Les données mesurées au CEA ont été fittées a I'aide d’'un modele de
Sellmeier, qui est une relation empirique entre l'indice et la longueur d’onde pour un milieu
transparent donné. La valeur de l'indice, fittée a 416.3nm, est 2.75. Soit un écart acceptable de 6.8%
par rapport a lI'indice extrait de notre mesure en angle.

Sur cette méme courbe nous ajoutons un indice de 2.4 a 800nm. Cette valeur d’indice a cette
longueur d’onde est une hypothese de base souvent utilisée pour le PZT. Nous constatons que la
mesure en angle ainsi que I’hypothése a 800nm surestiment les valeurs issues de la courbe mesurée
en ellipsometrie. On remarque également que la mesure IBM est proche de la mesure CEA bien que
présentant une pente tres différente.

3.4
~ — fit Sellemeier
3,2 VAN —— Mesure CEA —
\ & n=2.4@800nm
3 4 Mesureenangle ||
/ N, A ® GBrilouin Mars 2011
™,
28 / . Mesure IBM |
8 / '.\‘
£ .
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2
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B. Coupe MEB pour préciser les épaisseurs des couches
de PZT

Echantillon Coupe MEB [CEA] Epaisseur PZT

U718P-P06
PZT <100> ~335+10nm

0.35um

US4638P PB6

U718P-P07
PZT <100> ~506+4nm

0.54um

UsS46386P PB7

U718P-P08
PZT <100> ~995+5nm

1.05um

US4630P PGB8
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U718P-P09

PZT <100> ~2087+2nm

“Pt=1061m. .

2.1um

US46386P PGS

Q154P-P10
PZT <111> ~173+4nm

0.18um

Q@1S4P-P1l1l0

P571A-P05
PZT <111> ~348+2nm

0.35um

P571A_PLO5_Leti

P571A-P04
PZT <111> ~525+3nm

0.54pm

P571A_PL04_Leti
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P571A-P06
PZT <111>

1.05um

HS3935P-P13
PZT <111>

2.1um

1,077nm

PZT 1Um 111

534nm

| 2234m

T — 1L D

PS71A PBB6 75m

~1036+10nm

~2192+3nm
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C. Mesure de la vitesse acoustique longitudinale par
acoustique picoseconde
a. Q154P-P010:<111>-173nm
@ ‘ |
D’: |
} } % V‘ M
|1
04 20 N Time (bs) 35.6 36.6 40 |
OszZT<111>-180nm .
ool m :Tlme (ps) ,
02k
04}
e /\ W N
=06 |
r f\ @ /
<log | @, y
10t Jﬁfm““»\h g'r’
12t ' sl \
14 —41250m Time ps)
-18 _|41.75r|m N 1 M 1 M 1 1 1
' 50 0 50 100 150 200 250
Time (ps)
Courbe Epaisseur Ordre de saut Temps'de vol Temps de vol Vitesse (nm/ps)
min max
417.5 1 35.6ps 36.6ps
c= ¢
417.5 173+1nm 2" 72.4ps 72.8ps " temps
412.5 1% 34.8ps 36.2ps Ac = A,—ép + Atemps
c ép temps
moyenne 35.5ps 36.4ps
C.=4.81+0.09
moyenne 35.96+0.45ps
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b. P571A-P05:<111>-348nm
-0.07 +
o
[
010 <
PZT <111= - 348nm ¥
" -0.14 + H
0.05 F -'_‘ !
0.00 | o . i : .
50 702 728 IECE 150
005 - ' w Time (ps)
x-0.10 |
X
(.,_]'0'15 -
-0.20 +
-0.25
—432.5nm
-0.30 |F——437.5n1m
445nm
_035 L L L L L L L L L L L L
-50 0 50 100 150 200 250 300
Time (ps)
. Temps de vol Temps de vol Vitesse
Courbe Epaisseur Ordre de saut .
min max (nm/ps)
432.5
437.5 348+1nm 1% 70.2ps 72.8ps
€,=4.870.1
455
Moyenne 71.5%1.3ps
C. P571A-P04 :<111>-525nm
Temps de vol Temps de vol
Courbe Epaisseur Ordre de saut P . v P v Vitesse (nm/ps)
min max
427.5
435
525+1nm 1 105.2ps 107.6ps
440 C.=4.9310.06
445
Moyenne 106.4+1.2ps
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0.04

0.00

ARR

0.08 /

'PZT <111> - 525nm /

0.06 oo DD
0.04 b N,
0.02 b o 200
0.00 F Time (ps)
-0.02 |
-0.04 |
006 -
-0.08 |

010 F —427.5nm
-012 ——435nm
o4 | —— 440nm
——445nm
_016 L 1 M 1 1 M 1 M 1

-100 0 100 200 300 400
Time (ps)

Y

Y . i,
-«”lh,ﬁuﬂ{ e i'.ﬂ W

AR/R

d. P571A-P06:<111>-1036nm

0.04 [lPZT <111> - 1.036um

0.02 -

0.00

AR/R

T 006+ 03

-0.08 -

-010 F
—417]5nm

-012 —— 427 5nm
-100 0 100 200

s’ o

004 L MWM
x
04:

L
200

Time (ps)
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Annexes
. Temps de vol Temps de vol Vitesse max
Courbe Epaisseur Ordre de saut .
min max (nm/ps)
417.5 207.2ps 211ps
1036+1nm 1%
427.5 203.2ps 206.8ps
C.=5.00£0.05
moyenne 205.2 208.9
moyenne 207.05+1.85ps
e. uS3935P-P13:<111>-2192nm
42? ‘427 2
2
05 |PZT <111> - 2.192um
AN
OO L R 0.9
440 4 T‘me (p;)so 5z0
-05 /,W\.\\ / |
&1 i Pas précis... On
r-1of . ne prend pas
= .
\5@ en compte
-15 ¢ ' i
_2 O L 780"' .\“A\_ o 4ll‘hr'he (ps)
—— 795nm A\
790nm
-2.5 . 1 . 1 . 1
-200 0 200 400 |
Time (ps) [0
424 432 Jﬁ.\rime (ps) 500
Temps de vol Temps de vol Vitesse
Courbe Epaisseur Ordre de saut P . v P v :
min max (nm/ps)
795 425ps 427.2ps
2192+1nm 17
780 424ps 432ps
C.=5.1340.03
Moyenne 424.5 429.6
Moyenne 427.05+2.55ps
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f. P571A-P05:<111>-348nm
. Temps de vol Temps de vol .
Courbe Epaisseur Ordre de saut . Vitesse (nm/ps)
min max
4275 348+1nm
71ps 72.2ps
432 1%
(mesure
443.5 MENAPIC) 71.8ps 74.2ps C,=4.81+0.07
moyenne 71.4ps 73.2ps
moyenne 72.3+0.9ps
o
/ﬁa |
PZT <111= - 348nm
T8 742
Time {pé)
O L D ot e,
; [
m
— I A &;
5 \
o200 b
—432nm "
——427 5nm g\4
4
400 L 443.5nm <
L L -120
0 100
Time (ps) . R il
40 60 80 100
Time (ps)
g. P571A-P04:<111>-525nm
. Temps de vol Temps de vol Vitesse
Courbe Epaisseur Ordre de saut .
min max (nm/ps)
410 525+1nm 106.4ps 108.4ps
1er
(mesure
430 108.4ps 110.6ps
MENAPIC)
€,=4.84+0.06
moyenne 107.4ps 109.5
moyenne 108.45+1.05ps
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1064? %108.4
PZT <111>- 525nm - Mesure e
S 420nm
——410nm
—430nm
i 425nm
S
D: h—%
=0
.-f""""‘_- e
. J\\-’/\"‘"\
80 | . LT
0 _ 100 [
Time (ps)
o
" 'Ig'tilme(ps)
h. P571A-P06:<111>-1036nm

Sur ces mesures nous n’arrivons pas a identifier le saut de réflectivité (mesures pas aux bonnes

longueurs d’onde).
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PZT <111> - 1.036pm
Mesures du 12/01/11

AR/R
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i. U718P-P01:<100>-160nm
. Temps de vol Temps de vol .
Courbe Epaisseur Ordre de saut . Vitesse (nm/ps)
min max
385 33.6ps 35.6ps
160+1nm 1%
375 33.2ps 35.2ps
C.=4.65+0.16
moyenne 33.4ps 35.4ps
moyenne 34.4+1ps
@,
v
<
50 100
= - _ Time (ps)
0.1 —PZT 100 160nm /\N\-/\\
oo
,‘wﬂ" V—v. w
01+
A
' -0.2 ¢
<] 0.1
-03 ¢ o
4
<4
04+
—375nn /
—— 385nm SIAVERSLS
-05 1 . 1 1 50
-50 0 50 100 Time (ps)
Time (ps)
j- U718P-P06 : <100> - 335nm
T d | T d | Vit
Courbe Epaisseur Ordre de saut emps. evo emps devo Iesse
min max (nm/ps)
385
390 335+1nm 1% 70.8ps 73.5ps
C,=4.64+0.06
395
moyenne 72.15+1.35ps
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006 / L i 1
PZT <100> - 335nm 50 708 738 00
Time (ps)
0.04 +
0.0z
0.00
(v -0.02
X
—-0.04
-0.08
-0.08
-0.10
L L L
200 250
k. U718P-P07 : <100> - 518nm
. Temps de vol Temps de vol Vitesse
Courbe Epaisseur Ordre de saut .
min max (nm/ps)
405 107.4ps 109ps
415 518+1nm 1% 109ps 111ps
420 112.2ps 115.8ps C.=4.6840.06
Moyenne 109.53ps 111.93ps
Moyenne 110.73+1.2ps
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004 -

AR/R

000 -

i .
107 4 {109

0.2+

AR/R

04t

L
100

L L
120 140

PZT <100> - 518nm Time (ps)
00} Aokt

[ 1122 158
‘

100

Time (ps)

0.08

012

I L
120 140

Time (ps)

L

nS4680P-P6 (100) - 1.87um

100
Time (ps)

300

Le temps de vol dans la couche de 1.871um de PZT est estimé entre 395 et 398ps. La vitesse

acoustique dans le PZT est donc de 4.7210.02nm/ps.
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-160

[ 20
4
=]
— 417 .5nm
— 416 5nm
—— 436nm °r

|
\
|
\
|
I
3951 | 398ps
\ll

1 1 1 1 1 1 1 1
360 380 400 420 440 460 480 500 520 540 560
Time (ps)

m. U718P-P09:<100>-2087nm

0.0

AR/R

-05
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o 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550

Time (ps)

PIL:J 00> -2.087um

200 432.4; 5437.4
Time (ps) "
450 = 480 5';0
Time (ps)
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. Temps de vol Temps de vol Vitesse
Courbe Epaisseur Ordre de saut .
min max (nm/ps)
800 434.6ps 439ps
2087+1nm 1¥
830 432.4ps 437.4ps
C.=4.79%0.03
moyenne 433.5ps 438.2ps
moyenne 435.85+2.35ps
n. U718P-P06: <100> - 335nm

T d | T d |
Courbe Epaisseur Ordre de saut emps' eve emps devo Vitesse max (nm/ps)
min max
335+1nm
427.5 (mesure 1 72ps 74.8ps cts7010
MENAPIC) €=4.57£0.
moyenne 73.4+1.4ps
PZI <100> - 0.335um - Mesure 12/01/11
1000
900 -
orsoo \’\f\\\
S
e
=
TO0 R
—855nm Time (ps)
600 830nm
— 815nm
— 805nm
500 k ) , , .
] 100 200
Time (ps)
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0. U718P-P08:<100>-1013nm

PZT <100 - 1Jum - Mesure 12/01/11
ARy
230 | MM
[0
.
o N
< Pas de saut a cette
longueur d’onde
300 |
—395nm
0 200 400
Time (ps)
p. PZT « Grad Free »
Plaque P03 P04
Coupe
MEB
Epaisseur
223nm 551nm
de PZT
o
0 \. \“ H
01 W ﬁmm
@ . \
L , / i
< .
[l
350 ! L
300 | H .‘
250 L IED 40 60 80 100 120 14(]J 160 180 200
200 L Time (ps)
150 +
100 +
50 +
oL S——
< 50 é,@-ﬂﬁw = 20nm
L Oonm
100 ——— 860nm
-150 | 880nm
=200 + ——900nm
—920nm
-250 | ~———940nm
-300 L 1 'l 1 1 L L L L L I_Qﬁonm
-100 -50 O 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
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Echantillon | Temps de Epaisseur Vitesse corrigé
PO3 vol (ps) (nm) (nm/ps)
Grad Free
44-48 223 4.85+0.22
223nm
L ] 1l
H
ol vl
60 F o A
2
401 YW B i
201 <0 H
g_& U PN | T
X 20t Time (ps)
% -40 - —‘M\-—
€0 900nm
-80 F— 920nm
—— 940nm
1001 960nm
120 970nm
100 -50 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Time (ps)
Echantillon | Temps de vol Epaisseur Vitesse corrigé
P04 (ps) corrigée (nm) (nm/ps)
Grad Free
112-115 551 4.85+0.07
551nm

q. PZT Monocristallin

Signal A=Inlens  EHT=
Mag=14194KX  WD=

000KV 120ct2011 103532 y
117 mm Utra Plus 3
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Signal A=InLens  EHT =10.00kV
Mag= 8855KX WD =117 mm

120ct2011 1026:46
Utra Plus =
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Fichier
Fit du Brillouin Période Taritouin (PS)
Long. Onde
5 L
4L
3 L
2k
1F
ok
C05100811 | X1l ,
T2t \ 15.94662+0.15384
RB-415nm 1 '
AL g
5|
FoE 1
a0 100 1580 200
Time (ps)
2k
1+
oF M
C05100911 g al '
—\ 5 14.58404+0.15964
RB-410nm 2T H
3t
41 TTEEE
5ID 100 150 200
Time (ps)
2
1
. M //
C05101011 5 i "
—| 5 ] 14.21236+0.12054
RB-420nm )
3 )
SID 1DID 15ID QDID
Time (ps)
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2
1
; /\/\w
€05101111 | & 4
—| 5 ] . 15.4891+0.17918
RB-425nm '
3 N
-4 umx PR R
SID 100 140 200
Time (ps)
10
51
ol Nw
[l -
C05101211 | & °F \ 1
- ﬂ_m | i 14.55904+0.12028
RB-430nm 3
15 |
20k :,
5ID 1DID 15|D QDID
Time (ps)
10
g
05101311 | & * \ : 5
- | G . 14.68526+0.1464
RB-435nm
-15
-20 .
35 . T — T
a0 100 140 200
Time (ps)
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5 L
O / /\/W
C05101411 | X 5 \
—— | & . 14.9452+0.16316
RB-440nm 0y
15 +
B | | |
50 100 150 200
Time (ps)
51
ol / /MW
o
C05101511 | 7 sl \
—| = 15.22792+0.19634
RB-445nm ol
15 F
EID 100 “1.50 200
Time (ps)
4 F
3
2k
1L
0k
ERS
2Lk
cos101611 | & 3¢
—| S [ 15.5489+0.18272
RB-450nm ol J S \
8k / / '
ol /4
-100F . . ;
-1 b ® D:a? A "
-12 : ; — i
a0 100 150 200
Time (ps)
16 +
10 +
g5k
C05101711 | @ ,|
—| : "“/ 15.58272+0.16976
RB-405nm al \
0k B
5 L
0 50 100
Time (ps)
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20
10+
C05101811 E
- = 0t 16.49278+0.08438
RB-400nm
0k

a0

. 100 150 200
Time (ps)
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D. Mesure par acoustique picoseconde en tension

Echantillon/ Epaisseur | Fichier de Conditions Mesure
de PZT/Date mesure opératoires
R/R sur Ru—830nm
248
Ru/PZT(100)_0.35um/ 05100111 204 |
ov 242 |
Pt/Si 240 |
238
C05100211 Idem é;i |
w232 |
C05100311 Idem V=10V G0}
HS4680P-PO1 ol
C05100411 Idem V=15V o
220 +
218 t
— —-20V, , . ,
(Octobre 2011) 05100511 Idem V=20V 216 e
Time (ps)
C05100611 Idem
R/R sur Ru—800nm
C12120111
V=0V
C12120211 Idem 810nm -500
—780 - Qv
Ru/PZT(111)_500nm/ 760nm - OV
. . C12120311 Idem 850nm -550 | g o — 760nm - 10V
Pt/Si02/Si - L 760nm - 20V
C12120411 Idem 780nm ool e I
14
fia T T —
LS5984P-P17 C12120511 I[dem 760nm 4_550 |
R/R sur Ru—=760nm
C12120611 o0l s I -
, V=10V
(Décembre 2011) R
-60 60 120 180 240 300 360 420 480 540
C12120711 Idem V=20V Time (ps)
C12120811 Idem V=29.6V
C12120911 Idem V=0V
R/R sur Ru—800nm
Ru/PZT(111)_500nm/ | 1050004
Pt/Si02/Si V=0V
C14120411 Idem V=29.6V
uS5984pP-p17 C14120511 Idem V=50V
C14120611 Idem V=29.6V
(Decembre 2011) - =—7150711 Idem V=15V
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C14120811 Idem V=50V ] — .
Tl '(\,""; il
C14120911 |  Idem V=59.1V hifih ﬁf“vh " i
: E ‘”‘?Jf'»',.i‘f‘*ff\'y‘,l‘)w 1 \* ! |
- ) fm — v
C14121011 Idem V=0V J ‘vﬂ | e
P —— 50
1 I
C14121111 Idem V=50V 160 dr s W Tov
fime (ps) gy
\ — =01y
x
o
L
C14121211 Idem V=-50V ‘
1] [ e
I 1DID QDID BIJID 4DID a00
Time (ps)
R/R sur Ru—760nm
C12121011
Ru/PZT(100)_500nm/ V=0V 480 o
. . -500 e —— 29 5V
Pt/SiO2/Si C12121111 Idem V=20V I
5207 — -29.5V
C12121211 Idem V=29.5V -S40y
% -560 - Time (ps)
V563P-P20 C12121311 Idem V=0V T 0l e A
-600 - %
| = =
(Décembre 2011) | ~15971411 |  Idem V=-29.5V 0
-60 0 60 120 180 240 300 360 420 480 540
Time (ps)
C13120111 | R/R sur Ru—830nm
V=0V
200
Ru/PZT(100)_500nm/
Pt/SiO2/Si C13120211
Idem V=20V o
N4
=]
V569P-P20 C13120311
Idem V=0V
, 160 2[I]D 360 460
(Décembre 2011) C13120411 )
Idem V=29.6V Time (ps)
C13120511 Idem V=0V
165
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250 ——800nm - 0V
— 800nm - 29.6V
Ru/PZT(100) 500nm
acl i . i / C14120111 | R/R sur Ru—800nm 200 | oy My
Pt/SiO2/Si oy,
V=0V 150 E
@ e 5 e
o 100 —A * n::(sz 353 450
V569P-P20 = |_|1
R/R sur Ru —800nm 0 —_
C14120211
) V=29.6V OF s
(Décembre 2011) S S S S S
S50 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
Time (ps)
R/R sur Ru—800nm 300
C15120111
Ru/PZT(100)_500nm/ V=0V 250 - |
Pt/Si02/Si 200 | ‘1, Tl e
C15120211 Idem V=30V ‘u.‘ e
] W\m_ﬂ_ LY
& 150 | I\ e ]
15120311 Idem V=50V o = e m
V569P-P20 100 L S
Idem V=30V 5 —ggv\a _
C15120411 50V
ol | —30v
(Décembre 2011) o ooy
~ 50 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550
C15120511 Idem V=0V Time (ps)
R/B sur ITO —
27061612 820nm
V=0V
ITO 200nm 240 F
/PZT(100)_500nm/Pt/ iods
SiO2/Si g0 [ :
ok
_60 -
R/B sur ITO —
C27061712 / Q@ -120 R
820nm V=20V o -180 |
V176P-P07 < ok
300 F & )
jgg —— 20V | oz -y
-40V/ a Vi
(Juin 2012) :gjg — 0V . . " Time (ps) "
R/B 7o 2100 0 100 200 300 400
>ur Time (ps)
27061912 820nm
V=-40V
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50 |
R/B sur ITO —
C28060112
810nm V=0V or
50 |
o
o 100
<] i) y \’
R/B sur ITO - o %&' i
28060212 / . g v £
810nm V=5V 2000 oy . A
Tl
- 10 v
250 o' S 2,
-50 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Time (ps)
R/B sur ITO —
C28060312
810nm V=10V
C28060412 R/B sur ITO —
810nm V=0V
R/B sur ITO —
C17100912
800nm V=0V
R/B sur ITO —
C17101012
800nm V=20V
R/B sur ITO —
C17101112
800nm V=30V
ITO 200nm of
IPZT(111)_500nm/PY | 17101212 R/B surITO -
SiO2/Si 800nm V=40V S0l
R/BsurITO - o
C17101312 oe-100 b
800nm V=50V <]
P571A-P04
R/B sur ITO — 4150 |
C17101412 g
800nm V=58'3V I 100 200 300 400 500 800 700 - OV
Time (ps)
(Octobre 2012) R/B sur ITO— 2000 0 100 200 300 400 500 600 700 800
Time (ps)
17101512 800nm
V=-58.3V
R/B sur ITO —
17101612 800nm V=0V
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Ru/PZT(100)_1um/Pt/ | C15100712 | R/B sur Ru—800nm
Si02/Si V=0V
C15101012
Plaque Touch It, Capa Idem V=10V %
1 <
C15101112
Idem V=20V
(Octobre 2012) . . .
C15101212 R/B sur Ru_800nm 100 200 300 420 450 480 5%_oim:4(f;s)sm 60 630 660
V=30V Time (ps)
R/B sur Ru—800nm
C16100312
V=0V
Ru/PZT(100)_1um/Pt/
$i02/Si C16100412 Idem V=10V
C16100512 Idem V=20V
C16100612 Idem V=0V @
Plague Touch It, Capa 04:
2 C16100712 Idem V=-10V
C16100812 Idem V=-20V
1 1 T : T‘meilo_s; 1 |_20V
(Octobre 2012) C16100912 Idem V=10V 0 100 200 300 400 500 600 700 800
Time (ps)
C16101012 Idem V=20V
C16101212 R/R sur Ru—800nm
V=0V _ .
Ru/PZT(100)_1um/Pt/
. . 80 ——— ' A
S|02/S| ol . ” "y J,-""""'”‘r,, ¥ J—,\V]
C16101312 2 Wiy v
_ 60 | o
Idem V=10V ° W o
i T -20V
Plaque Touch It, Capa 4l
2 C16101412 € sl \
Idem V=20V 20 L %
10 +
ol .
(Octobre 2012) C16101512 ol "’ L
Idem V=0V 400 0 100 200 300 400 500 600 700 800
Time (ps)
R/R sur Ru—800nm
C16101612
V=-20V
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R/R sur Ru—800nm

C17100112
V=0V 80 ‘ o
Ru/PZT(100)_2um/Pt/ 7 ‘ — v
- C17100212 Idem V=10V 80 , 20V
Si02/Si o g ‘ W —igfv
C17100312 Idem V=20V 0 ' — v
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E. Etude Brillouin en fréquence : Mesures Rouge - Bleu

L’échantillon Or 15nm/Ti

5nm/PZT 500nm/Pt/Si02/Si

présente un transducteur

a priori

suffisamment fin pour caractériser le PZT a I'aide de la détection classique. Cette épaisseur d’or peut

étre considérée comme « transparente », et nous nous retrouvons dans le cas ou nous dirigeons le

laser sur le PZT (transparent). Ainsi, en RB nous pouvons étudier l'oscillation Brillouin de

A
période T = ——— en fonction de la longueur d’onde.

2nvcos ¢

Connaissant I'indice n du PZT en fonction de la longueur d’onde, nous pouvons extraire la vitesse du

PZT comme étant en moyenne 4.73£0.07nm/ps.

Longueur d’'onde | N (Sellmeier) | Période Brillouin T (ps) | vezr (nm/ps)
375nm 2.92 13.46+0.06 4.77+0.02
400nm 2.80 14.92+0.06 4.78+0.02
425nm 2.71 16.9310.04 4.63+£0.01
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Longueur d’onde

Zoom du Brillouin

Période Brillouin (ps)
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F. Haptique : Designs retenu masque SNT01

Dalle Nombre a b
NOM (mm?) W (m) L (um) e (um) d (um) actionneur (um) | (um)
3020A15006000D1N06 30*20 1500 6000 2200 7900 6 (3/colonne) 576 424
175.4kHz
3020A15006000D2N06 30*20 1500 6000 2600 7500 6 (3/colonne) 576 424
175.4kHz
3020A15006000D3N06 30*20 1500 6000 1650 8450 6 (3/colonne) 576 424
175.4kHz
3020A10006000D1N06 30*20 1000 6000 2450 7900 6 (3/colonne) 576 424
175.4kHz
3020A15001880D1N02 "
175.4kHz 30*20 1500 18800 2200 7900 2 (1/colonne) 600 -
3020A1500300001N12 30*20 1500 3000 2200 7900 12 (6/colonne) 250 300
175.4kHz
3 (3/colonne,
3020A1500600001N03 30*20 1500 6000 2200 - que colonne de 576 424
175.4kHz
gauche)
20A1 D4N
3020A15006000 06 30*20 1500 6000 2200 24100 6 (3/colonne) 576 424
175.4kHz
3020A20006000D5N06 "
132.84KHz 30*20 2000 6000 6750 9800 6 (3/colonne) 576 424
3020A20006000D6N06 "
132.84kHz 30*20 2000 6000 6750 18500 6 (3/colonne) 576 424
20A2 D7N
3020A20006000 06 30*20 2000 6000 4250 13100 6 (3/colonne) 576 424
64.18kHz
3020A20006000D8N06 30*20 2000 6000 4800 12000 6 (3/colonne) 576 424
64.18kHz
4030A2 D1IN
030A25009000 06 40*30 2500 9000 4375 14375 6 (3/colonne) 900 600
55.33kHz
4030A30009000D1NOG 40*30 3000 9000 4125 14375 6 (3/colonne) 900 600
55.33kHz
4030A25009000D2N06 40*30 2500 9000 3560 16000 6 (3/colonne) 900 600
55.33kHz
4030A2 D3N
030A25009000D3N06 40*30 2500 9000 4375 28375 6 (3/colonne) 900 600
55.33kHz
3 (3/colonne,
4030A25009000D1NO3 40*30 2500 9000 4375 - que colonne de 900 600
55.33kHz
gauche)
4030A2 D4N
030A25009000 06 40*30 2500 9000 3500 12125 6 (3/colonne) 900 600
77.47kHz
6040A3000600001N12 60*40 3000 6000 6000 17500 12 (6/colonne) 600 560
37.12kHz
6040A3000600002N12 60*40 3000 6000 6000 36500 12 (6/colonne) 600 560
37.12kHz
6 (6/colonne
40A D1IN
6040430006000 06 60*40 3000 6000 6000 - que colonne de 600 560
37.12kHz
gauche)
6040A30006000D3N12 60*40 3000 6000 2850 11650 12 (6/colonne) 600 560
87.46kHz
172

Thése F. Casset

© 2014 Tous droits réservés.

doc.univ-lille1.fr



Thése de Fabrice Casset, Lille 1, 2014
Dissémination

Dissémination

Publications :

- Casset, Cueff, Defay, Le Rhun, Suhm, Ancey, Devos, « Piezoelectric membrane actuator design »,
IEEE Thermal, Mechanical and Multiphysics Simulation and Experiments in Micro-Electronics
and Micro-Systems conference (EuroSime), April 18-20, 2011.

- Casset, Devos, Le Louarn, Emery, Le Rhun, Cueff, Defay, Ancey, Fanget, « PZT thin film elastic
characterization using picosecond acoustics », 16™ International Conference on photoacoustic
and photothermal phenomena (ICPPP), November 27 - December 1, 2011.

- Casset, Cueff, Suhm, Le Rhun, Abergel, Allain, Dieppedale, Ricart, Fanget, Renaux, Faralli, Ancey,
Devos, Defay, « PZT piezoelectric coefficient extraction by PZT-actuated micro-beam
characterization and modeling », IEEE Thermal, Mechanical and Multiphysics Simulation and
Experiments in Micro-Electronics and Micro-Systems conference (Eurosime) April 16-18, 2012.

- Casset, H. Michaud, T. Ricart, G. Le Rhun, M. Cueff, J. Abergel, P. Ancey, D. Faralli, A. Devos, S.
Fanget, E. Defay, « Optimization of Electrodes Design for PZT Thin-Film Actuated Membranes »,
The 26™ European Conference on Solid-State Transducers (Eurosensor), September 9-12, 2012.

- Casset, Devos, Sadtler, Le Louarn, Emery, Le Rhun, Ancey, Fanget, Defay, « Thin film PZT Young's
modulus and Poisson's ratio characterization using Picosecond Ultrasonics », IEEE International
Ultrasonics Symposium (Ultrasonics), October 7-10, 2012.

- Casset, A. Devos, S. Yin, B. Vilquin, G. Saint-Girons, J. Abergel, G. Le Rhun, P. Emery, P. Ancey, S.
Fanget and E. Defay, «Single crystal and polycrystalline thin-film PZT complete elastic
characterization using Picosecond Ultrasonics », 3™ International Symposium on Laser
Ultrasonics and Advanced Sensing, June 25-28, 2013.

- F. Casset, JS. Danel, C. Chappaz, Y. Civet, M. Amberg, M. Gorisse, C. Dieppedale, G. Le Rhun, S.
Basrour, P. Renaux, E. Defay, A. Devos, B. Semail, P. Ancey, S. Fanget, « Low voltage actuated
plate for haptic applications with PZT thin-film », The 17" International Conference on Solid-
State Sensors, Actuators and Mycrosystems (Transducers), June 16-20, 2013.

- F. Casset, A. Devos, J. Abergel, G. Le Rhun, B. Vilquin, G. Saint-Girons, P. Emery, P. Ancey, S.
Fanget, E. Defay, « Young modulus and Poisson ratio of polycrystalline and single crystal PZT
thin-film measured by picosecond ultrasonics », IEEE International Ultrasonics Symposium
(Ultrasonics), July 21-25, 2013.

- F. Casset, JS. Danel, P. Renaux, C. Chappaz, G. Le Rhun, C. Dieppedale, M. Gorisse, S. Basrour, S.
Fanget, P. Ancey, A. Devos, E. Defay, « Characterization and post simulation of thin-film PZT
actuated plates for haptic applications », IEEE Thermal, Mechanical and Multiphysics Simulation
and Experiments in Micro-Electronics and Micro-Systems conference (Eurosime), to be
published, 2014.

173
Thése F. Casset
© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Fabrice Casset, Lille 1, 2014
Dissémination

Brevets:
- F. Casset, « Systéme oscillant a base d’élastocalorique », FR n° 11 6106, demande du 02/12/11.

- F. Casset, R. Dejaeger, « HP digital a performance améliorée », FR n° 12 54172, demande du
07/05/12.

- F. Casset, R. Dejaeger, S. Fanget, D. Henry, Q. Leclere, « Dispositif acoustique digital a puissance
sonore améliorée » (Butées), FR n° 13 58462, demande du 22/08/13.

- F. Casset, JS. Danel, S. Basrour, C. Chappaz, « Amplification mécanique de la vibration d’'une
dalle résonante », demande de brevet mars 2013.

174
Thése F. Casset
© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



	Titre
	Résumé - Abstract
	Sommaire
	Introduction générale
	Chapitre 1 : Des microsystèmes à l’acoustique picoseconde colorée
	Chapitre 2 : Etude du PZT déposé en couches minces par acoustique picoseconde
	Chapitre 3 : Exemples d’application aux actionneurs PZT déposés en couches minces
	Conclusions et perspectives
	Bibliographie
	Annexes
	Dissémination

	source: Thèse de Fabrice Casset, Lille 1, 2014
	d: © 2014 Tous droits réservés.
	lien: doc.univ-lille1.fr


