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INTRODUCTION 

Depuis une dizaine d'années, la production d'hypersons dans les 

solides a pris un développement considérable. Elle permet l'étude du 

solide lui-même : constantes élastiques, atténuation par exemple, ainsi 

que diverses applications : amplificateurs d'ondes hypersonores, lignes 

à retard, vibrateurs en épaisseur ou en surface, etc... Il existe di££;- 

rentes techniques pour produire ces hypersons : 

- Coller au milieu transducteur un cristal piézoélectrique de faible 
épaisseur vibrant sur un harmonique élevé. Quartz : (BARANSKI 57) 

Niobate de Lithium (WARNER 69). 

- Déposer sous vide une couche mince transductrice vibrant sur le mode 
fondamental ou sur les premiers harmoniques. 

Les couches minces déposées sous vide présentent divers avantages 

sur lei crie- m l l h  t 

- d'une part, l'absence d'agent collant permet d'éviter les pro- 

blèmes de géométrie et d'adaptation d'impédance (épaisseur constante à 

la fraction de longueur d'onde acoustique près, et bien définie par rapport 

à celle-ci). 

- d'autre part, le rendement est meilleur sur le mode fondamen- 
tal par rapport aux harmoniques élevés. Un transducteur vibre sur son 

fondamental lorsque l'épaisseur est proche de la demi-longueur d'onde 

hypersonore, c'est-à-dire du micron. Cette épaisseur est réalisable sans 

difficulté par dépôt sous vide, elle n'est pas réalisable par amincisse- 

ment d'un cristal massif car cette technique ne permet pas d'obtenir des 

épaisseurs inférieures au dizième de mm. Mais par contre, les couches 

possèdent sur les monocristaux l'inconvénient d'être polycristallines. 

L'objet de cette étude sera de montrer jusqu'à quel point l'état poly 

cristallin modifie leurs propriétés vibratoires. En effet, si les coef- 

ficients de couplage électromécanique de la couche d'un matériau donné 

sont inférieurs par rapport a ceux du même matériau monocristallin, les 
transducteurs à couche sont caractérisés, en revanche, par une courbe de 

resonance plus large tl . celle d'un monocristal. 



Le but de notre  t r ava i l  e s t  l a  préparation de couches minces hyper 

sonores a i n s i  que l 'é tude de l eur  s t ruc ture  po lyc r i s t a l l i ne  en r e l a t i on  

avec leurs  propr ié tés  acoustiques. 

Une première p a r t i e  e s t  r e l a t i v e  à l a  préparation de dépôts de 

Sulfure de Cadmium e t  d'oxyde de Zinc. Une seconde p a r t i e  é tud ie  l e s  

facteurs  influençant l eu r  mode de vibrat ion e t  l eur  rendement électro- 

mécanique. 



PREMIERE PARTIE 

PREPARATION DE COUCHES HYPERSONORES 

CHAPITRE 1 

ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE 

1 . 1  . INTRODUCTION 

Nous avons dans un précédent t rava i l  (D.E.A. 1967), développé l e s  

techniques principales de préparation. Les deux dernières années n'ont 

apporté que de légères modifications à ces techniques, l e  principe étant  

res té  inchangé. Signalons par exemple, connne variante l a  poss ib i l i té  d'éva- 

porer un constituant en focalisant sur l u i  l ' h e r g i e  optique d'un faisceau 

laser  puissant (GRC H 1968). Mais ce bombardement par photons peut ê t r e  

comparé au canon à électron en ce sens que l e  creuset restant f ro id ,  l'éva- 

porant ne se contamine pas. L 'u t i l i sa t ion  de matériaux nouveaux, par 

contre,marque un progrès net pour ce t t e  période, en ce qui concerne les  

couches hypersonores. 

Jusque l à ,  l e  Permalloy é t a i t  l e  matériau de base des premières 

couches hypersonores magnétostrictives (SEAVEY 1963). La d i f f i cu l t é  d'obte- 

nir des couches dont l e s  moments magnétiques soient hautement orientés a 

t r è s  v i t e  l a i s s é  l a  prépondérance aux couches piézoélectriques de Sulfure 

de Cadmium (DEKLERK 64 - FOSTER 64). 

D'autres matériaux ont suivi : Oxyde de Zinc (ROZGONYI 66) 

(SHALIMOVI 69) (FOSTER 66) (MALBON 67),  B3itrure d'~1uminium (WAUK 68), 

Niobate de Lithium (FOSTER 69) ... Il  e s t  encore d i f f i c i l e  de classer  

ces matériaux par ordre d ' in té rê t  spécialement à l ' é t a t  de couches minces. 

Le tableau suivant (MITCHELL 68 - WAUK 68), qui se  rapporte aux 

composés en volume, e s t  ind ica t i f  mais demanderait lui-même quelques réser- 

ves car  les  ch i f f res  indiqués sont souvent spécifiques d'un échantillon 

individuel. 11 permettra néanmoins de comparer qualitativement l e s  matériaux. 



Matériau P v v L S x~ ks e / CO 

CdS 4,82 4500 1800 O, 19 0,22 9,5 

Zn0 5,6 6110 2740 0,31 0,37 8,2 

LiNbOg 4,64 72Oû(Z) 3700(x) 0,19 0,68 84 

AIN 10400 O,2 

-3 
p : masse volumique en g . cm 

- 1 v et vS : vitesses acoustiques longitudinales et transversales en m.sec L 

% et kS : coefficients de couplage électromécanique longitudinal et 
transversal 

E /E : constante diélectrique relative 
O 

L'Oxyde de Zinc semble être un matériau plus efficace en hyper- 

acoustique que le Sulfure de Cadmium. Le Niobate de Lithium l'est surtout 

en mode transversal. Mais les propriétés d'un matériau en couches minces, 

pour diverses raisons qui seront analysées ci-après, se différencient 

généralement de celles du composé ''volmique". 

Le tableau suivant perrnet de comparer les valeurs de k pour L 
des composés en couches minces. 

Pour les couches de CdS : 

= 0,036 REEDER 67 

0,15 BAHR 68 

Pour celles de Zn0 : 

kL = 0,2 FOSTER 68 

Pour celles de LiNb03 

k~ 
= 0,08 FOSTER 69 

ils confirment l'efficacité majeure de Zn0 sur CdS. 

Mais les chiffres cités sont également à prendre avec réserve. 

En effet, dans le cas de matériaux en couches minces, la détermination de 
< 

la constante électromécanique k relêve de méthodes moins directes que dans 

le cas de matériaux à trois dimensions, et les auteurs font appel à des 

approximations plus ou moins importantes. 



 autre part, les couches minces d'un même matériau peuvent 
présenter des propriétés acoustiques sensiblement différentes suivant la 

nature de la texture qui est elle-même dépendante des conditions de 

préparation. 

1.2. TECHNIQUES DE PREBUUITION DES ISOLANTS 

Les couches hyperacoustiques piézoélectriques requièrent la pré- 

paration de dépôts adhérents, et isolants (D.E.A. 9-2-2), c'est-à-dire 

que le composé doit être aussi stoechiométrique que possible, sans excès 

métallique. 

Plusieurs méthodes répondent à ce but : 

1.2 - 1. L'évaporation grain à grain 

La poudre à évaporer tombe progressivement sur le creuset 

en sorte qu'un grain soit complêtement évaporé quand arrive le suivant. 

Si la tension de vapeur des constituunts est différente, comme c'est le 

cas pour CdS, il se dépose sur le substrat des multicouches alternées 

des deux constituants, mais d'épaisseur si faible que le composé se recons- 

titue dans les proportions convenables (RICHARDS 6 3 ) .  

1.2 - 2. La coévaporation 
Les constituants sont évaporés simultanément dans des creusets 

distincts, dif férenmnent chauffés , de façon à constituer un dépôt s toechio- 

métrique. 

C'est la méthode pratiquée par la majorité des expérimentateurs 

fabriquant des couches piézoélectriques de CdS : 

DE KLERK 63 , PIZZARELLO 64 , WINSLOW 66 , TROTEL 67 , AUTIN 67 , BAHR 68 .  

avec comme variante la coévaporation du composé et de celui des consti- 

tuants le plus volatil (CdS + S) FOSTER 68 , SLIKER 66.  

C'est sans doute l'une des méthodes les plus sûres, car davantage 

de paramètres peuvent être contrôlés mais elle présente l'inconvénient 

de polluer les bâtis à vide, 21 cause de l'évaporation de Soufre à l'état 

pur. L'adjonction de baffles azote liquide permet une protection assez 

efficace de la station de pompage, mais la cloche à évaporation peut 
' 

ensuite difficilement servir à d'autres travaux tels que des évaporations 

métalliques propres. 



1.2 - 3. Evaporation du composant pur. 
L'évaporation de CdS même très pur donne un dépôt non isolant 

par suite d'un excès de Cadmium dans la couche (BERGER 1961). Divers trai- 

tements thermiques permettent ensuite de rendre la résistivité plus élevée 

en occupant les lacunes du réseau, soit par du Soufre réintroduit après 

coup (BALKANSKI 66) soit par des dopants : métaux monovalents tels Ag wu 

Cu (FOSTER 65). Il faut signaler des méthodes telles celles de WEBER 6 5 ,  

BUJATTI 68. Une judicieuse disposition géométrique de l'enceinte d'évapo- 

ration permet d'obtenir des couches stoechiométriques de CdS sans post-trai- 

tement. Il s'agit de placer le substrat dans des con dtions de tempéraCure 

et de pression, notamuent de pression partielle de Soufre , telles que 
Cadmium et Soufre dissociés au départ du creuset, se reconstituent dans 

les Broportions voulues sur le substrat. La méthode est essentiellement 

empirique et ces auteurs donnent le maximum de détails sur les observations 

qu'ils ont faites concernant les dimeriions géométriques des éléments et 

le contrôle de leur température. 

Or, il est difficile de contrôler une température sous vide, 

à cause de la mauvaise conductivité thermique par contact, et à cause 

du rayonnement infrarouge du creuset et des parois dont le pouvoir réflec- 

teur varie au cours du dépôt. 

La pulvérisation cathodique 

Une tension continue de l'ordre du kilovolt est appliquée 

entre deux électrodes sous vide d'environ loo3 Torr (atmosphère neutre ou 
réactive). Elle engendre un plasma dans le gaz raréfié. Le composant cible 

est collé à la cathode. Les ions positifs de niveau énergétique élevé le 

bombardent, lui arrachant dies molécules neutres qui vont se déposer svr 

le substrat accroché à l'anode. 

En réalité, ce procédé ne convient pas à la pulvérisation d'iso- 

lants car les charges positives qui s'accumulent sur l'isolant sans pouvoir 

le traverser pour s'écouler dans la cathode, désamorcent rapidement l'effluve 

Dans ce cas, il faut appliquer une tension alternative de radio- 

fréquence. (ANDERSON 62 - DAVIDSE 66 - VOSSEN 68). 
L'anode est à la masse (fig. 1.2 - 4.). 
La cathode est portée au potentiel V 

1 

V, = V  sinwt 
O 

La galette G est un isolant appliqué contre la cathode. 

Le contact entre la galette G e.tt le plasma P est rectifiant et la surface 

de l'isolant se trouve portée B un potentiel V Ç VI . 2 



4 H.F. 

L-\I cathode 
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La méthode RED (Ref letion Electron Diffraction) permet de dis:tin- 

guer les deux phases et de déterminer le pourcentage des phases d'aprks 

l'intensité des raies. D'autre part, la continuité ou la discontinuité 

d'intensité le long d'un anneau renseigne sur le degré d'orientation de 
-t 

la texture, par exemple, une texture à un degré (axes c parallèles) 
-t 

donne des anneaux continus, tandis qu'une texture à deux degrés (axes c 
+ 

parallèles et axes a parallèles respectivement) donne des taches réparties 

sur une circonférence. 

1.3 - 2. Facteurs influençant la structv?" des couches 
_1 

(FDSTBR 68) (SHALLCROSS 67). 

La pression et la nature des gaz résiduels interviennent, 

mais c'est un facteur qu'on ne peut pratiquement contrôler qu'en statique, 

et non en dynamique, c'est-à-dire au cours de l'évaporation dans l'enceinte 

au niveau de la couche. La vitesse d'évaporation est optimale lorsque'la 

vitesse d'incidence de la vapeur est égale à celle de croissance des cris- 

taux. Une vitesse lente favorise la cristallisation (mais augmente malheu- 

reusement le nombre d'inclusions gazeuses). Les expérimentateurs trouvent 

que la vitesse donnant les meilleurs résultats est d'environ 0 , l  micron 

par minute en général. Mais cette vitesse n'est pas toujours réglable 

suivant qu'on utilise l'une ou l'autre des néthodes précitées. 

La température est sans doute le facteur le plus déterminant, en 

tout cas le plus facilement contrôlable (sous réserve des problèmes posés 

par la régulation sous vide d'une température de matériau mauvais conduc- 

teur thermique tel CdS et ses substrats, et par le rayonnement infrarouge 

des creusets) . 
Cas de couches CdS sur diélectriques. 

Une température de substrat supérieure à 200' peut engendrer la 
+ 

phase hexagonale pure, tandis qu'une température comprise entre 1 10' - IO0 
+ 

et 225" - 25' engendre généralement les deux phases cubique et hexagonale, 

au-delà de 250°, on ne rencontre plus la phase cubique, mais dans la : 

pratique, ce domaine de température doit être combiné avec les impéra&.fs 

de stoechiométrie du dépôt : en dehors du domaine compris entre 180' et 

200' la formule du composé en couche devient Cd S avec x supérieur à 3 
X 

(il est donc conducteur et non plus isolant); ceci est dû à la nature, 

du Soufrei qui, ou bien ne colle pas au substrat, ou bien se réévapore 

après y avoir collé. 





FABRICATION DES COUCEIES DE CdS 

> * 

Dans un premier atade,diverer?siisgithodes ont &té systQnatiquemsnt 

essayées. Enauite a Bté dévelopfle la &thode ayant do& les meilleufs 

résultats acoustiques dans le cadre de 1'4quipement disponible au 1ab~- , 

ratoire. I 
11.1 - GENERALITES SUR L'ENCEINTE A VIDE. (fig 11.1 - 1.) 

Les évaporations ont été effectuees sur bâti BALZERS . L'en- 

ceinte laisse disponible intérieurement un cyiindre d'environ 55 cm de 
1-  

d i d t r e  sur une hauteur Qgale. Une circulation d'cku chaude (70°) ou froide 

permet soit de l'étuver (ou d'éviter, lors de l'entrée d'air, la conden- 

sation d'eau atmosphérique) soit de la refroidir lors de lt6vaporatio;. 

~ l l e  est reliée par une ouverture excentrée dans la platine 8 :_ 
* 

pompe à diffusion d'huile d'un debit égal à 1900 l.~ec 1 IO-~T, 91.1 
i 

reliée B la pompe primaire. Un baffle refroidi soit B l'eau, soit à l'amte , 
liquide, prgserve la partie supérieure de la pwpe des remont0es d'huile, 

, , 

tout en accGlérant la vitesse de pompage. Le bâti, lorsqu'il est proprq 

et sans accessoires, atteint un vide limite de 1oœ8~orr. Le vide se c 

bien en cours d'évaporation : même dans le cas de CdS, à vitesse de 1 

de 0.2 M. n m  il n'était pas rare d'enregistrer au ba. de 1 

prasaion inffirinrre 33 2.10~'~orr. Cetre qualit6 de tenue de pr 

dyneaique d'dvaporation rend la paepe B diffusion d'huile plus 

que susceptible de d0-r un vide limite largemnt iafirieur B 

ne maintient parr aussi bien la faible presaicm lors d'évaporatibn 

g&c pendant 20 B 3û cm (coarsisl dans notre a m ) .  . 
an pilige WglSMERR parcorsru par de l'rrmte liquide &q 

de la cloche. Il faut l'utiliser pe-t l'gvapuratiozi, afin d'y 

la msxioPiw de mpmtrrr soufraes. Cette prdcautiaa pdreme bie 
ceinte d16vaporaeion et la station de pompage d'une polluti 

cela devient irrh6disble. 

Un chevron recouvert de gapier aldnium percé de 

a égalemient étd pos4 sur l'eatree de la potme afin de retenir le p l w  

ble da d@pôt polluant. 
: i 

. - *  
4 ,  ; j, 

,','k 
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ses qualités et performances et de continuer a l'utiliser entre temps,. 

pour l'haporation d'autres couches telles l'Indium et l'Etain, d t a q  

pourtant particuli&rement sensibles a la pollution. 

11.2. CONDITIONNEMENT MI SUBSTRAT. 

Le conditionnement du substrat est un facteur important pour la 

r6ussite des couches. Le substrat doit d'abord être très propre. 

Au début, nous avions utilisé la technique de nettoyage classique 

(EOLLAND 56) : Gbullition dans un acide dilué, rinçage !! l'eau distillge, 

nettoyage au détergent, rinçage B l'eau distillée, nettoyage final B 

l'alcool pur, Bthylique ou isopropylique, séchage soit B l'air chaud et 

sec, soit au chiffon sans peluche. 

Puis par la suite, nous avons simplement utilisé les &.?duits 

nettoyant8 BALZERS, outre un bon detergent (Trinol), car les résultats 

étaient meilleurs, En effet, un alcool de pureté insuffisante laissait 

facilement des traces; le sgchage sans frottement (air chaud et sec) n'a 

géngralement pas donné satisfaction car il laisse des traces. Au contraire, 

le frottement final avec nettoyant BALZERS et séchage au chiffon de .' 

linon vierge a toujours donné des couches plus belles, adhérentes et 

exemptes de traces de pollution. Le choix d'un chiffon don, sans peluche, 

lavable B l'eau bouillante est aussi important, d'autant plus que la plu- 

part des substrats sont optiquement polis. Un léger frottement désorbe 

le substrat. Le nettoyage aux ultrasons qui doit s 'effectuer en milieq 
i i' 

liquide, peut être mis en oeuvre dans un premier stade,mais doit rbtre'suivi . ,  
du nettoyage indiqué ci-dessus, dont le r61e W l e  être surtout de d6gager 

le substrat de sas gat physiaorb6s et d'annuler la pouvoir attractif Ztrec- 

trostatique de surfaces isolantes. 

Lorsque le bâti B vide a fonctiom(i plus de 3 mois pour des éva- 

porations olrydaates (produits soufrés, aidzPissian d'Oxyg8ne etc... -1, les 
huiles perdent hure qualité8 : leur teasion de vapeur saturante s'élgve 

et on observe uae pollution croissante des substrats en d6plit des précau- 

tions de nettoyage de ceux-ci. Il s'agit alors de remontées d'huiles qui 

eniptlchant toute Qvaporatim propre : le bâti doit htre vidangé. Il retrouve 
' 

ensuite ses performances ant6rieuree. 

Un autre conditionnement du substrat intervient cette foie eq 

cours d'évaporation : sa mise en température. 





l 
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d'écrans réflecteurs ,. il a étalonné son enceinte a viae, et en contfôle 
pratiquement le gradient de température. Pour les -es raisons, nous avonb 

disposé B l'intérieur de l'enceinte un manchon de Pyrex, qui permet un 

nement thermique de l'enceinte, outre celle. du support lui-&pe. 

Ce rayonnement infrarouge favorise la croissance cristal1ogra- 

texture normale B la surface (couches longitudinales) mais &nd 

fficile la réalisation de textures obliques, et' ceci d'autant plus que 
: i 

licité des rayons moléculaires augmente. 

Les couches 8i tuce incliné sont prgparées en disposant le support 

que les rayons moléculaires y arrivent sous incidence oblique. 

Leur r0alisation est d'autant plus difficile que l'incidence est 

grande. L'épaisseur déposée n'est plus uniforme ; elle est plus faible en 

ue de la couche. 

La température du support des cristaux doit être moins élevée 

ur les couches 3 axe incliné (170°) que pour les couches à axe nomal 

(200') car l'agitation thermique a tendance B donner un agencement cri$tali 

lin tel que l'axe c soit normal b la surface. Certains substrats telle; 

les sous-couches d'Or orientent également l'axe c perpendiculairement b 

a surface même lorsque l'incidence de vapeur est oblique 

Le traitement thermique est critique pour le résultat final. Par 

dthode, il est pourtant nécessaire car la couche n'est pas piézo- 

lectrique B sa sortie de l'évaporateur. Si la température du recuit eat 

trop élevée ou bien la durée trop prolong&, on obtient m e  couche lonii- 

tudinale pure, (de bonne qualité d'ailleurs pour ce mode.) Un traitement 

thermique de 10 minutes à 350' convient aux couches sur cristal, mais 

les couches sur argent, 2 à 4 minutes suffisent. 

II. 3. EVAPORATIOl? GRAIN Li GRAIN . r ' .  

Ce fut la première méthode utilisée, car elle est théoriqueniexit 

l'une des plus indiquées pour la réalisation de couches stoechio&t+iqi)es. 

Mais sa vitesse d'bvaporation s'est révi5lBe tres lente dans les conditions . - 
d'utilisation : 5 ; . ce qui aurait requis environ M Heures pour 'la 
rGalisation d'une couche hypersonore de l'ordre du micron comme 6paisseur. 

La nécessitg de réguler la température du support et de maintenir la cir- 

culation d'azote liquide rend souhaitable une durée maximale de 2 B 3 Wureb 

pour 1 'évaporation proprement dite. Les couches obtenues étant trop fines, 

n'ont pas donné de résultat, 



Augrnenter cette vitesse est difficile car si les grains tomb@nt 

B trop grande cadence sur le creuset, ils s'y accramilent et l'effet grain 

B grain n'est pas obtenu, le creuset agit 3 la maniare ordinaire. 

, II.4. COEVAPORATION 

Ce fut la seconde méthode essayée, car la bibliographie semble 

actuellement la classer parmi les plus sûres. Le Cadmium gtait un lidot 

BALZERS, le Soufre, une poudre KOCHLIGHT 5 N. 
I 

1 .  

Soufre et Cadmium furent respectivement placds en creusets 
' 

; d 'B1 ,dn~  chauffes par spi-- le exterieure de Tungtbe ,- --ntrôlés ~ a r  
, ?  3 

' , !  / G , + > \ , ; . ' * '  
8, , 8 ,  S.,'>' . tb Ile. 

i"d, ' t ,  "7 * - -  ,%y :?.," 
j"; -< ; *!fi8'.f;.,"4:, ,e- l ~ ~ ~ ~ \ ~  . 
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Peu aprbs, les jauges contrôlant le vide s'altérérent et leurs 

Ii:. 
i indications furent complètement faussées. L'ouverture de l'enceinte ii' 

vide montra que toutes les pièces métalliques, sauf l'Inox et l'Or, étaient 

xydées, même en-dessous des feuilles protectrices d'Aluminium qui le& 

ouvraient. Cette oxydation se reproduisit aprss nettoyage, car les vapeurs 

lete du bâti pour 
/ 

e méthode demande 

'usage exclusif d'un bâti d'évaporation équipé en métaux non altérables, 

méthode qui saiiive- 

. - . garderait le matériel, et dès le premier essai, elle donna d'excellenps 

$ouches hypersonores, tout en conservant au bâti ses qualités anterieures. 

11 s 'agit d' une &thode utilisee pour les couches photoconduetiver 

de Sulfure de Cadmium par BALKANSKi 66 et reprise dans le m h e  but par 

SORBIER 68. A notre connaissance, elle n'a pas été utilisée jwqu'ici: pour 

les couches acoustiques, bien qu'elle dorme des résultats aussi bons que 
I 

la méthode précédente. 

Elle est .particuli6rement simple : le ccwpos& pur est évapor$ .dano 

uset ordinaire, en Molybdène par exemple ; la couche obtenue est 

ensuite imergée dans de la poudre de CdS très pur et portae dans un €our, 

il pression atmosphérique d'air ordinaire, B 400°C pendant 10 ii 30 mn <u 

plus. Avant ce traitement, la cocrhe n'est gb&ralement pas piézoélec{ri- 

que, ou très peu. Aprés, elle le devient. Le rôle de ce traitement esi 

double : d'une part, l'agitation thermique favorise B 400OC, un agencement 
i 



des polycris taux en texture hexagonale (001) normale corne le montre 

l'étude eux rayons X. D'autre part, la couche d'abord semiconductricè 

se "dope" en Soufre qui réoccupe les vacances du réseau et devient iso- 

lante. (SORBIER 68) . 
La poudre servant au recuit est de type BALZERS, de granulo&trie 

destinée à l'évaporation grain à grain. Pst  contraire, 1 'évaporant se' 

présente sous forme de tablettes, comprimé et prédégazé, également préparé 

par BALZERS pour les évaporations. Les autres fournisseurs de produiks 

très purs livrent généralement des poudres non préalablement t;aité!eb. 

L'avantage de la forme physique comprimée et dégazGe est de donner l$eu, 

lors de' l'évaporation en creuset à un minimum de projections parasites 

par éclatement des grains, ce qui pexmet d'obtenir des couches plus belles. 

Sous cette forme, le produit est en principe moins pur, car son 

au four le met en contact avec un creuset susceptible de le contaminkr. 

Le produit en tablettes est garanti d'une pureté meilleure que 99,999 X 

tandis que la poudre initiale est classée "purissima" c'est-3-dire qtr'en 

ce dernier cas, aucune impureté n'est décellée par les analyses. 

Les échantillons de Sulfure de Cadmium 5 N ont été soumis, pour 

vérification à l'analyse par fluorescence X. L'analyse a confirmé la 

pureté indiquée par le -briquant. (1) 

La température du creuset est mesurée par thermocouple Tung~tDne ,;+ 
Bhénium gainé Alunine et Tantale, elle est de l'ordre de 750'~ Èi 850:~ *. . <?$: 

- 1 ".r 
selon la vitesse d'évaporation voulue (O, 1 1 0,Zu .mn ) . niis ce contrôle & 
est assez relatif car la température, jugée d'après la couleur, n'est 

A 

pas la même sur toute la surface du creuset, et ce de façon variablden 

cours d'évaporation. Un soin particulier était pris pour le remplir kt  
placer le thermocouple de façon identique en sorte de favoriser la reprcr 

ductibilitG. 

La durée et la température du traitement varient selon l'&pais-' 

seur de la couche et la nature du substrat. Pour les couches de CdS bur ::! 
t 

électrode, 10 um suffisent, ainsi que 380'. Four les couches de CdS rur .' 
Corindon ou Rutile, on peut aller jusque 450'~ pendant environ 10 mni ou 
jusque 60 nin B 400'C. Plus la température du traitement est Qlevée ai: plue' 

il est prolongé, meilleure est la couche, mais elle finit par se piqytexk . 
;: 

i r  d 
(1) Des traces de Zinc, Fer et Cuivre ont été décelées. Seule la déthd- 3 

, -q 
nation quantitative du Cuivre a été faite. L'échantillon contient enaron - 
Zppm de Cuivre ; la limite de sensibilité! de l'appareillage utilisé est, 

dans les conditions de l'expérience, de 1 ppm. 



en se décollant du substrat sous l'effet des coefficients de dilatrti~n 

différents . La température du four est contrôlée par thermocoup le Chromel- 
Alumel gainé Alumine et Inox. 

Nous avons réalisé quatre séries d'évaporations. Les deux prdéres 

et la quatrième série ont donné de bons résultats, la troisième ayant.ét8 

perturbée c o m  signalé ci-avant par les remontées d'huile oxydée. 

Les performances des couches seront données plus loin, et sdnt 

comparables B celles trouvées dans la bibliographie, Nous avons pu comparer 

au laboratoire deux couches déposées sur des cristaux de même provenance, 

excitées dans la même cavité, une couche ayant été préparée par la &thode 

de coévaporation sur bâti SEAVOM, l'autre par méthode de simple évaporation 

suivie de traitement. Les performances étaient identiques et plutôt -il- 
leures dans ce dernier cas. (26 dB à 1000 MHz, cavité 336). 

Outre le contrôle d'épaisseur, dont il sera question au chapitre 

suivant, un facteur important de réussite est l'entretien du bâti, ainsi 

que la durée de conditionnement du substrat. Lorsque les cycles d'évàpo- 

ration se succèdent à rythme trop rapide, le dégazage est inégal et insuf- 

fisant. Fréquemment en ce cas, des cristaux semblables, identiquemenf 

nettoyés, chcuffés dans le même support, placés à quelques m d'intervalle 

ce qui permet de croire qu'ils reçoivent le même flux de rayons molécu- 

laires, dans des conditions identiques, donnent lieu à des dépôts très 

différents en épaisseur et en performance acoustique ( O , l  et lu par epeirgle 
2,3 et 3,4u autre exemple). 

1 

Au contraire, lorsque le condi tio~ement et l'étuvage 

être assurés environ 2 à 3 Heures avant le dlSbut d'bvaporation, ces cris- 

taux donnent lieu B des couches d'épaisseur i dentique. 

12.6. EVAPORATXON PAR CANON A ELECTRON. 

11 nous a ét6 possible de réaliser par cette méthode un échahtillon 

dans les laboratoires BALZERS sur canon EVR 3, do H . T .  0,4 kV, k s s i o n  

160 mA. Le cristal 6tant dispose B 20 cm du creuset pour une incidence 

d'environ 10' des rayons mol0culaires, nous avons obtenu une couche ei axe 
inclin&, engendrant les deux types de modes dés avant le trait-nt &Fer- 

*, 

Mque, ce qui montre la qualité de la &thode. ( oscillogramnie I l  f 0 6 ~  

sur Corindon 3 ci-après). C'est la méthode adoptée par SORBIER 68 (cdtiches 

photoconductiws) et WEBER 66, (couches acoustiques de tres bonnes p&- 

formaaces, de 10 MHz il 70 GHz), prlsentant l'avantage de ne pas poll&r 

l'évaporant par le creuset, et d'éviter le rayonnement infrarouge. . 



II. 7, COUCHES ACOUSTIQUES DE MATERIAUX AUTRES QUE CdS 

Nous avons essayé avec le matériel d'évaporation disponible la 

réalisation de couches acoustiques d'autre nature. 

I-1.7 - 1 . Niobate de Lithium 
Un essai d'évaporation par effet Joule a été tenté avec 

des fragments monocristallins de Niobate de Lithium "c.G.E." A la tdpé- 

rature d'bvaporation, le produit était décomposé dans le creuset et n'a 

donné lieu B aucun dépôt. 
Les seules couches de LiNb O ii notre connaissance ont été 

3 ' 
alisaes par pulvérisation cathodique. (FOSTER 69). 

11.7 - 2. Oxyde de Zinc 
Un essai dtQvaporation par effet Joule a été tenté en atmos- 

ère réactive d'Oxygène, 2i partir de lingots de Zinc BALZERS. Le substrat 

était dans un support massif d'Aluminium maintenu 3 -50'~ et contrôle par 

thermocouple Fer-Constantan. Il s'est recouvert d'une couche de Zinc, 
I 

laquelle s ' est rapidement détachée après l'entrée d' air. Les di£ ferewes 

paxties de 1 'enceinte B vide étaient soient vierges, soient recouvertes 
t 

de Zinc, mais aucune trace d'Oxyde de Zinc ne fut observée. La difficulté 

d'obtenir des couches adhésives de Zinc et d'oxyde de Zinc par évaporation 

est bien connue (HOLLAND 56) et seuls, des dispositifs très élaborés. 

permettent de les réussir (BELT 68) (MALBON 67). 

D'autres méthodes telle la pulvérisation cathodique semblent 

mieux adaptées ii ce composé, (MICKELSEN 66) (ROZGONYI 66) , vraisemblable- 
ment parce que l'effluve Olectrique est un facteur favorisant lladhSsion 
des couches. 

11.7 - 3. Pulvérisation cathodique radiofréquence 

Deux échantillons ont pu être siiaultanélrrent r6alisés dans 

les laboratoires BALZERS sur diode HFZ 101 avec galette d'Oxyde de Zinc 

ESPI-BFI comne cible. 

La tension Qtait d'environ 2kV, l'intensité au primaire 0,s A. 
Deux essais préalables avaient 6t6 rgalisés sur éprouvettes de 

verre, pour tester la vitesse de dépôt, et la composition optimale gaz 
'B ioniser. 

-3 Le premier essai fait en atmosphère d'Argon pur B 10 Torr a 
O - 1 i 

donné une vitesse de pulvérisation d'environ 2,SA . sec . Mais la ct$thode 
d'Oxyde de Zinc apparut fortement noircie par décomposition donnant Pieu 

P 
Zi libération de Zinc, selon un phénomène classique bien connu, sous +ide 

I 

(SECCO 60) .  La couche sur éprouvette était ggalement sombre. 



Le d e i n i k  essai f a i t  en atmsph&re mixte : 50 X d'Ar& e t  56 X d 

g h e  &ana des résul tats  semblables. % 

Un troisiàme essai  f u t  f a i t  en atmosphère d'oxygène pur. ~ ' $ ~ é r a  

tion e s t  alors assez d4licate. D'une part,  la proportion dV0xyghe d ~ i t  

ttre suf f isante pour assurer une r h c t i v i t é  qui =pêche l a  cathode Se 
4. 

a'altdrer, d'autre part,  e l l e  ne doit pas d8passer 1 0 - ~ ~ o r r  au niveau de 

l a  clocho, c'est-a-dire 1ow2~orr  B l a  so r t i e  de l a  pompe secondaire ,car 

l 'hui le  sera i t  irr6maédiablemnt oxydbe. Une t e l l e  pression d'Oxygèae' 

dé t ru i t  l e  filament de l a  jauge Bayart-Alpert de l'enceinte B vide, 

aprés un temps d'environ 1/2 Heure, e t  l e  contrôle de l a  pression ne se  

f a i t  plus que par l a  jauge thermocouple moins précise au niveau de ta 
pompe secondaire. Ce filament s e  remplace sans diff icul tgs mais il faut 

pour cela rompre l e  vide. ROZGûNYT 66 a moutr6 que l 'on peut aussi ob ten i~  

des couches acoustiques en atmsphére d'Argon pur, B condition d'i-tuver 

pr6alablement l e  b â t i  Zi 10-'~orr pendant une nuit ,  de f afon Zi p n s e k e r  

à l a  cathode, par dégazage suffisant,  ses qualitOs d 'état  neuf. A dQfaut 

d'étuvage, l e  même auteur u t i l i s e  llOxyg&ne pur. 
1 

Sur l e s  deux Bchantillons, une des couches s'est presque aussi- 

trt détachée du substrat, l 'autre a pu ê t re  conservtie et testQe en c iv i t e  

a lGHz (cf. oscillogramtae 1 1  10 68 B sur Corinibon l 'ci-apr&s). E l l e  $onne 

un système longitudinal pur. 

L'épaisseur de l a  couche es t  de lu . Le d6pôt a pour cala qurg !. 
4arÛ sec tuu compteur enregistreur. L61 faible adh6rence est v r o i ; i a ~ l & ~ ~ ~  

1, ' 
8; srcaat d b  2î l a i  rapidii8 rttl l1apCEtatfan. Èea trois essais ant Qcd ] F ~ B X $ # $ ~  
I 

en dur8o, e t  e;a niveau de prasaion. Ctraars; W i q d  ci-avant, bien qt&' 11 

dtbode de pu ld r i twt io .  na reguiire th0criqutment qu'un vide de ~G!!TQ~, 1 
l a  qual i t6 des couches denmade d 'u t i l i ser  um b â t i  dépassant lrr 
ce8 p~rforsrancrtt, en vue de 1' i m g e  prgalable. 

\ 

\ 



11.7 - 4 .  Couches métalliques acoustiques 

Dans le même temps furent réalisées des couches minces 

métalliques : 

- soit comme bolomètre hypersonore (filament dlEtain) 
- soit comme transducteur d'ondes de surface (peigne d'Or sur Quartz). 

Le substrat est un monocristal de Quartz poli optiquement ; le 

masque métallique est appliqué dessus lors de l'évaporation de façon à 

obtenir un dépôt métallique de géométrie donnée. 

Le masque doit être d'épaisseur rninim?lc de façon que les bords 

ne provoquent pas de gradient d'épaisseur pour le dépôt, mais il doit en 

même temps rester rigide. 

Il consiste en une lame métallique photoérodée ou électroérodée. 

11.7 - 4 . 1 .  Bolomètre h-y~ersonore. -----  -----  
Le dépôt est un filament dlEtain supraoonducteur; deux-condi- 

tions sont à réaliser pour cela : 

- la pureté du dépôt : il ne doit pas s'oxyder ni contenir d'inclusions 
gazeuses. 

- la cristaIlinité du dépôt : la phase quadratique est supraconductrice. 
Les premiers essais donnèrent des couches oxydées non conductri- 

ces : la vapeur dlEtain chauffait la surface du substrat et 1'Etain s'oxy- 

dait lors du retour à pression atmosphérique. 

Le procédé CASWELL 63 fut d'abord appliqué : il consiste à évapo- 

rer sur le premier dépôt d'étain un second dépôt d'oxyde de Silicium et 

cela, sans rompre le vide de façon que 1'Etain ne s'oxyde plus lors du 

retour à pression atmosphérique. 

Effectivement, les couches obtenues conservèrent leur éclat 

métallique et s'avérèrent supraconductrices. Mais le procédé entraîne 

divers inconvénients : 

- les dépôts d'ntain et d'oxyde de Silicium ne se recouvrent pas exacte- 
ment à cause de l'effet d'ombre des bords du masque par rapport aux rayons 

moléculaires issus des creusets A et B (fig. 11.7 - 4.1.). 
La réalisation d'un dispositif mobile permettrait de pallier 

cet inconvénient,mais les vibrations lors du déplacement du substrat et 

de son masque risqueraient de craqueler le premier dépôt d'étain qui est 

un filament fin et fragjze. 

- et surtout, la couche protectrice modifie de façon gênante les caracté- 
ristiques de résistance et de température de transition du filament dlEtain. 



Le procédé MORRIS 64 fut alors essayé car il évite ces inconvé- 

nients ; il consiste simplenent à refroidir le substrat par un serpentin 

où circule de l'Azote liquide (80 K). En ce cas, llEtain,refroidi lors de 

sa condensation,ne s'oxyde plus ce qui rend inutile un second dépôt pro- 

tecteur. De plus ce procédé a l'avantage de diminuer les contraintes ther- 

miques auxquelles sera soumise la couche lors de son utilisation dans 

l'Hélium liquide (4 K) car elle est fabriquée dans des conditions de tem- 

pératures plus proches de celles de son utilisation. 

Ces conditions de température sont éga!cn.-.rit favorables à la 

croissance cristalline de la phase supnaconductrice. 

Cependant, le support refroidi a tendance à agir comme un piëge 

thermique, condensant les gaz résiduels et provoquant éventuellement leur 

remontée si des précautions de pompage ne sont pas prises : il faut préala- 
-6 blement pomper à 10 Torr, mettre alors en service le baffle de la poiape 

refroidi à l'lfzote liquide et maintenir cette pression environ 112 Heure 

avant de commencer à admettre l'Azote liquide dans le serpentin du s/strat. 

Sans ce dégazage préalable et cette succession des phases de refroidisse- 

ment, le substrat désorbe mal ses gaz et le dépôt dlEtain en pâtit. 

Les précautions à prendre lorsque le cycle des évaporations 

dtEtain intervient après un cycle d'évaporations de Sulfure de Cadmium, 

ont été signalées au § 11.2. 

Les couches réalisées de cette façon ont donné satisfaction pour 

la détection bolométrique d'hypersons Zî 1 et 3 GHz et 3,7 K. (MARTIN 1969) 

II. 7 - 4.2. Electrodes digitalesgour transducteur d' ondes-dg -- ---- - - ------------ 
surface . - ---  

L'Or fut choisi à cause de sa bon- conductivité, de sa facilité 

de soudure, de son inaltérabilité et de sa souplesse en évaporation sous 

vide. 

Toutefois, son adhérence au substrat n'est pas très forte et il 

n'est pas rare qu'un fil soudg et soumis par mégarde à une traction, se 

détache du substrat en même temps que le dépôt. L'interposition d'une 

sous-couche de Chrome d'une centaine d'~ngtr&ns donne une excellente 

&=ce - 
Les évaporations des deux métaux se font successivement aans 

rompre le vide et l'inconvénient de dissymétrie d'ombre gaométrique dq 

masque pour les deux creusets n'est pas gênant si l'on prend la précaution 

de placer les dents du peigne parallèlement aux creusets. 



La figure 11.7 - 4.2. donne le microgramme d'une extrémité du 
peigne ; photographié au mêm grossissement, le micromètre objectif donne 

l'échelle en mm et permet d'apprécier la £inesse des filaments déposés : 

largeur de 0,05 mm pour un espacement de 0,04 mm environ en moyenne. 

L'interférogramme en donne l'épaisseur : 0,l micron en moyenne. 

Un très grand soin doit être apporté après dfpôt pour séparer 

le masque du substrat sans rompre les filaments : la qualité du transduc- 

teur dépend en effet de l'intégrité du peigne déposé. 

Les électrodes réalisées sur Quartz oc? donné satisfaction pour 

la production d'ondes de surface de 1 à 600 MHz. (1 ) .  

( l j  M. MORIAMEZ. Communication. Colloque de la Société de Physique. 

Lille - 17 Septembre 1969. 





CHAPITRE III 

CONTROLE ET MESURE DE L'EPAISSEUR DE COUCHES MINCES EVAPOREES. 

111.1. INTRODUCTION 

On peut ici distinguer les méthodes de mesure et les mGthodes de 

contrôle. 

Habituellement, les méthodes de mesure ne permettent de déterminer 

l'épaisseur d'un film donné qu'après fabrication seulement. 

Les méthodes de contrôle permettent de préparer un film d'épais- 

seur prédéterninée ?i condition que l'appareil soit préalablement calibré. 

Les méthodes de contrôle s'apparentent généralement aux méthodes 

dynamiques et relatives, tandis que les méthodes de mesure relèvent plutôt 

des méthodes statiques et absolues. 

111.2. DEFINITION DE L'EPAISSEUR D'UN FILM 

L'épaisseur d'un film est une notion géométrique qui suppose à 

la fois les surfaces du substrat et de la face libre du film planes et 

parallèles. 

A cette échelle, les films peuvent avoir une forme granulaire, 

et en ce cas, le concept d'épaisseur correspondra B une moyenne globale 

relative à une surface de film donnée. Suivant la méthode de mesure, cette 

moyenne conduira soit à une notion d'épaisseur optique "ne" soit à une 

notion d'épaisseur gravif ique "pe". Les méthodes de mesure sont principa- 

lement de deux types : gravimétriques et optiques. 

III .3 . LES ]!ETHODES GRLVIIIETRIQUES 

L'appareil permet de mesurer la masse de substance déposée 
Am par unité de surface - = pe. L'épaisseur e peut ensuite être déterminée 
S 

B condition de connaître la masse volumique du corps déposé. Pour cela deux 

hypothèses sont émises : 

- la masse volumique connue étant celle du composé "volumique" (à 3 dimen- 

sions du même ordre de grandeur), on suppose qu'elle reste valable pour 

le dépôt (une dimension très petite par rapport aux deux autres) ce qui 

n'est qu'approximatif. 

- La masse volumique est supposée homogène dans la direction normale ab 
film ce qui n'est aussi qu'une approximation, les couches atomiques ?tant 

resserrées au voisinage d'une surface. C'est pourquoi de plus en plus, 

les auteurs utilisant ces méthodes, retiennent la notion de masse s&er- 

ficielle * = pe plutôt que celle d'épaisseur "et' (IOYELLS 68). S 



Deux procédés sont couramment utilisés : 

- Provoquer le dépôt sur un substrat léger et de surface connue. La pesée 
avant et après dépôt permet de connaître la masse superficielle. C'egt 

une méthode statique de mesure. 

- Provoquer le dépôt sur un Quartz vibrant en résonance sur une fréquence 
connue, et mesurer le glissement de fréquence du Quartz, qui est propor- 

tionnel à la masse déposée. Une calibration permet de connaître l'épais- 

seur, c'est une méthode dynamique de contrôle. 

111.3 - 1. Controleur à Quartz oscillant 

III. 3 - 1 , 1 .  Princi~e ---  - 
C'est un contrôleur d'épaisseur. Calibré il en permet 

également la mesure dynamique. 

L'épaisseur est déterminée d'après le glissement de fréquence d'un 

cristal de Quartz lorsqu'il reçoit un dépôt de faible épaisseur. 

La fréquence de résonance d'un Quartz d'épaisseur e est : 

v : vitesse de l'onde élastique dans la direction de l'épaisseur. 

m = masse du cristal 

p = densité du cristal 

S = surface du cristal 

si l'on fait varier la masse du cristal, toutes choses égales par ailleurs 

Le glissement de fréquence AF de l'oscillateur reste proportionnel 

aux variations de masses Am (pourvu que ces dernières soient assez petites). 

A f P -  A= 2f' dm = CI - 2f 
VP s S 

avec C, = - 
'.'O 



La variation de masse Am est causée par le dépôt d'un film d'épais- 

seur e' déposée sur une surface S', portion de l'une des faces du Quartz, 

p' étant la densité du film. 

d'où : S' Am = Am 
c2 g 

avec r 9 

Le glissement de fréquence Af est proportionnel à la variation 
- Am de masse superficielle du film. 
S ' 

La constante C caractérise un appareil donné. 
2 

Calculons les constantes C et C pour l'appareil utilisé 
1 2 

(BALZERS QSG 101). 

5 - 1 v = 3,34 10 cm . sec (ondes transversales Quartz AT) 

6 2 2 . (5 . 10) 
= 

7 2 -1 
5 = 5,63. 10 Hz. cm . g 

3 , 3 4  . 10 x 2,66 

c2 = Cl r=-- " - 0 , 8 4  d'où C2 = 4,74 10~' HP . g - 1 . cm 2 
S 

Deux causes limitent principalement la linéarité des relations 

(4) et (6) : 

1') - C et C ne sont pas des constantes car elles varient avec la fré- 
1 2 

quence f. 

une variation - de 1 X entraîne une variation de lincarité de 2 X f 



UR dm Quartz peut recevoir un dépst m jusqu'B concurence 

d'un glissement de fréquence de U) kHz. 

2') - C I  e t  C2 var ient  avec l a  temparature. i 

La coups AT du Quartz a prdcisePaent bt6 choisie pour l imitek 

au mexionim ce t t e  variation. 

Lorsque l e  Quarte e s t  refroidi  par c irculat ion d'eau, sa terlpp6- 

ra ture  res te  constante malgré l e s  radiations infrarouges du creuset Bwa- 

porant. Pour un in terva l le  de tempqrature a l l an t  de 20' B f i O 0 ~ ,  la  varia- 

t ion  re la t ive  de fréquence est : 

El le  peut ê t r e  négligée par rapport B l a  prgcédente, a condition de r e s t e r  , 
dans ce t  in te rva l le  de temp6rature. Remarquons donc que ce d i s p o s i t i f  de 

contrôle d'épaieoeur n 'es t  pas susceptible d 'ê t re  u t i l i s e  lorsqu'on ?favai l le  

B des temperatures de -200'~ ou +2ûû0c, 3 cause de son principe &me de 

conception. 

III. 3 - 1 .2. Description de 1 'appareil --- ----- --- 
L'appareil e s t  achématie4 figure XII. l  - 2. : 

Q e s t  l e  disque de c r i s t a l  en Quartz AT (5Wz) B talbLe coefrr- 

c ient  de t e ~ é r a t u r e .  

Ses électrodes crmt en Argent, O r ,  ou AluPrinitasl, d6pos6es ssus 

vide. 

La frequence de l ' o ~ c i l l a t e u r  0,  est m6laagOe avec celle de. 

l 'osc i l la teur  variable O2 (4.8 - 5 Wta) par l e  d l angeur  M. Le bateeia)nt 

obtenu (O - 150 1%) e s t  converti en signaux carras par l e  dhmiulatept  D. 

Cee aiguaux alimentent l 'amplificateur acoustique A e t  son haut -par le r ,  le  

coanection pour fr?quence&tre d ig i t a l  FD e t  l ' in tégrateur  1. Ce dernier  

converti t  l e s  signaux carr6s en tension continue dcadtinh à l ' l n s t r r ~ n t  
4 

de lecture L,  calibr6 en Hertx. 

L'appareil de lecture comporte un disposi t i f  photoélectrique 

permettant de commander l a  fermeture du cache C par l e  r e l a i  R, lorsque 

l ' a igu i l l e  a t t e i n t  une fr6quence pr4déteratin8e. 
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111.4. LES mTRODES OPTIQUES DE TYPE I~RFERRDBSTRIQUE (HEAVENS 55) 

L'appareil s m r e  (gori6ralgi.iit) une difference de chemin oprique 

ô i ne par rapport B des longueurs d'ondes connues. 

Seules les couches transparsrntes peuvent ê t re  6tudi4es par 

l 'ell ipeonètre e t  1 9 i n t e r f 8 r d t r e  B 2 ondes, tandis que l e s  dthodsrs , 

ruivanter pennottatrt l'etude des couches r&flechissantea ou transpareater, 

sont plus unip~rse l les .  
', 

III.4 - 1. L ' e l l i p s d t r e  

1.1 La figure XI.4 - 1 en rgsume l e  principe. 

Une couche transparente d'indice n e s t  d6posé.e sur  un substrat 
1 

d'indice n L'ensemble e s t  plonge dans un milieu d'indice no ( l ' a i t  ou 

de lumiare monochromatique parallble polarise par 

'le polariseur P subit  des riiflexioas multiples sur les deux faces de l a  

' , . ' ' ' couche. Le faisceau r6f lechi est constitué par de l a  luni&re e l l i p t i q y  qui 
t aaaIys#ie par l'censemble quart d'onde e t  polariseur P . 

L'appareil mesure los angle. Y e t  x lesquele permettent de 

6âuire 1' iodice n, de l a  couche, a ins i  pue .cm Ppaiisour d l .  Des &aq&&? 

m t t e n t  en principe l a  détermination de ces quantitas, mais s i  l'on' 

veut obtenir p l u  ~ftiéa ~ % r Q a a i l l e f f e c t u e r  les calculs sur ordina- 

teur. (VASICElC 60) . 
L ' e l l i p s d t r e  constitue pratiquement 1'- des seules iath&e - 

b 
domunat der irBirultat8 prgcis dane l e  cas d'épdoaratirs iaf&rieures iLX&* 
Datu l e s  matmr cu, cm l u i  pd fQre  der ~ t h o d e r  plus directse de type. ". ."-, 

itrt%rS@rdtdqtî~. -"-,7 -A, 3 

L'a-e mec l ' e l l i p d t r e  peut atre caiqrllt6e par ma ipB . 
. (, 1 ,, 1 

& diffraction de r a y a  X qui pewst  de coiaptar las cuacb~r  atdqruer ds . 
. ., 

filme. lonqu î w z  ~~tnrtwre c r i ~ t a l l a g r s p b i q ~ ~  eat bien dgifnie. Tl i'yit 
M d b œ n t  de filam trb dp~ea ccmpottaaL quelque. disahm8 .de ccmcbos 

' 

aîmdquer R 6113. ' 1i 

, . - 
n1*4 - 2, 

C'eut  we 1PatbOd0 e~mng%a%le~~~ut apiarPiqw. Elle  pakt  t . 

dl 1. foi8 la oloet&îa et  Xa mmse dvbp&tpnloua uptgqaa, tm COIVS d P h q p -  

ration, d ' d  son opplication de plus 4 pXuu r&pmdw dms ce iae. 

IR: p rhc ipe  cm est d d  sur l a  Oigure SII.4 - 2. L 

Un fuisceau de l&&n momcümitique est r e f l k h i  sur lu i 
facw de l a  cow;cbe trtumparente ( les  autxes rgflexionr n'intsrvier~lailt 

p r se iq -mt  pgu) + Le faisceau rlhkldchi pst r q u  su r  un dldtrctsur photo- 





électrique. L'enregistrement du signal électrique en fonction du temps 

reproduit la courbe R = f (dl) 

R : facteur de réflexion. 

dl ' épaisseur de la couche 

n : son indice de réfraction 
1 

11 permet de déterminer l'épaisseur finale par rapport à la distance séparant 

2 minimums (ou 2 maximums) qui est X/2. 

La lumière laser est généralement utilisée car olle est intense, 

cohérente et pratiquement parallèle sous une faible section de faisceau. 

111.4 - 3. L'interféromètre FECO 
(Frange - ef - Equal - Chromatic - Order) 

Son principe est résumé par la figure 111.4 - 3. 
La couche ne couvre que la moitié du substrat. Le faisceau paral- 

lèle de lumière blanche est réfléchi par la moitié non couverte et par la 

moitié couverte. Des cannelures apparaissent dans le spectrographe. L'épais- 

seur d de la couche est liée au décalage des franges, par la formule : 

Cette méthode mesure une épaisseur moyenne, car elle intègre 

l'intensité réfléchie par tous les points. Elle n'est donc pas sensible 

aux défauts de surface du substrat, contrairement aux méthodes suivantes, 

ce qui est un avantage dans la mesure d'épaisseur de la couche considérée 

en elle-même. (BENNETT 67). 

111.4 - 4. Méthodes optiques basées sur le principe du "coin". 
Un "coin" interférentiel est un diédxe sur les plans duquel 

les réflexions donnent lieu à un ensemble de franges équidistantes et paral- 

lèles à l'arête. Soit i lqinterfrange du système. 

La couche ne couvre qu'une partie du substrat. fig 111.4 - 5. 
La discontinuité d en escalier provoque un décalage Ai du système de 

frange. La mesure de i et de ai ainsi que la connaissance de X ,longueur 

d'onde de la source monochromatiquen,permet le calcul de l'épaisseur : 





111.4 - 5. L'interféromètre de TOLANSKY 
L'appareil est schématisé par la figure 11.4 - 5. Il est 

basé sur le principe du coin d'air. Pour l'appliquer, il faut disposer 

d'une lumière parallèle (4' d'angle) , monochromatique et intense. 

l Les franges accusant tous les défauts de surface, non seulement 

ceux des sub*a& mais aussi ceux des optiques qui doivent donc être.de 

qualité soignée. 

111.4 - 6. L'interféromètre de NOMARSKI (NOMARSKI 55) 
Le prisme de WOLLASTON constitue le "ccin de Quartz1' d'une 

part, et sépare optiquement deux images, d'autre part, car les vibrations 

parallèles et perpendiculaires à l'axe cristallographique sont respe~tive- 

ment extraordinaires et ordinaires. 

Il est croisé à 45' avec le polariseur Pl et l'analyseur P 2 
La figure 11.4 - 6 schématise le dispositif, et montre l'aspect 

du diagramme d'interférence. L'interféromètre s'adapte sur un microscope 

polarisant par réflexion. Son emploi est limité aux couches d'épaisseur 

I allant de 0,l à 1,5p7ce qui est dû au fait que le décalage est oblique par 

rapport aux franges et non plus perpendiculaire comme dans les autres. 
9 

dispositifs. 

111.4 - 7. Le microscope interférentiel de LE1TZ.-MICHELSON 
L'interféromètre de MICHELSON (figure 111.4 - 7 est encore 

assimilable à un coin d'air. 

La couche ne couvre qu'une partie du substrat. Elle est placée 

an Ml. La limite d'épaisseur maximale des couches mesurables est reculée 

à la dizaine de microns. 

Le nombre des optiques rectifiées est ici minimal : deux surfaces 

planes, celles de Ml et M2, ce qui est relativement facile à obtenir avec 

une bonne précision optique, et un dispositif semi-réfléchissant. 

Comparé aux précédents, l'appareil peut donc donner des inter- 

férogrammes plus nets et plus lumineux, conduisant en conséquence à une 

plus grande précision dans la détermination de l'épaisseur. 

CONCLUSION 

Nous avons rappelé ici les principales méthodes de mesure d'épais- 

seur ainsi qu'un bref aperçu de leur principe. 

l Les premieres méthodes sont limitées aux couches transparentes, 

mais ont l'avantage de permettre l'étude de la couche elle-même. Les der- 

nières sont applicables à tous les types de couches, transparentes ou non. 





Toutefois, dans ces dernières méthodes, lorsque la couche couvre la tota- 

lité du substrat, la mesure d'épaisseur se fait sur une lame éprouvette 

auxiliaire qui a reçu le même dépôt que le substrat, dans des conditions 

identiques autant que possible, (substrat de même nature,porté à la même 

température, et recevant le flux de vapeur engendrant le dépôt dans des 

conditions géométriques semblables à celles de la couche). Ces conditions 

ne peuvent être réalisées que de façon approximative ; aussi y a-t-il lieu 

de faire des réserves dans la détermination de l'épaisseur de la couche 

elle-même, qui peut être différente de celle de L'eprouvette. 

111.5. RESULTATS EXPERIPBNTAUX 

Trois techniques ont pu être mises en oeuvre au laboratoire : 

le contrôle en cours d'évaporation par balance à Quartz BALZERS QSG 191, la 

mesur,,iprès évaporation, de l'épaisseur de la couche elle-même avec micros- 

cope interfér~métri~ue de LEITZ-MICHELSON ou de la masse superficielle de 

l'éprouvette par pesée sur balance de précision. 

- L'éprouvette gravimgtrique est une lane de 5 cm x 5 cm pesant 
environ 5g. Elle est pesée avant et apres dépôt, la différence de poids 

est de l'ordre du centigramme en général. L'incertitude de lecture est 

de 0,2 mg. 

Les mesures optiques se font sur photographies : la figure III. 

5 - 1. donne trois exemples de micrographies sur "polaroïd 107'' de couches 

d'Argent, Etain et Sulfure de Cadmium. Les figures 111.5 - 1 A, B et C 

montrent conment est calculée l'épaisseur à partir du décalage des franges. 

L'appareil est éclairé en lumière verte de X = 0,546 microns, ce qui 

entraîne : 

h e = -  Ai Ai 
2 

. - = 0,273~ y 
i 1 

Le tableau suivant indique les résultats : 

i Ai e en microns 

Ag 6,45 mm + 0,05 11,5 mm +. 0,5 0,49 +- 0,03 

Sn 4,OO mm +- 0,05 7,O mm 2 0,5 0,48 2 0,04 

CdS 3,94 mm +. 0,lO 19 m m 2 1  l , ?  20,1 

L'incertitude est évaluée d'après l'écart myen de plusieurs 

mesures effectuées en divers points d'incidence. 











Les irrégularités du substrat ou de la couche sont également mis I 
en évidence par cette méthode, conaile le montre la fig 111.5 - 1. I 

La figure 111.5 - 2. représente le calibrage du contrôleur d'épais- I 
seur B partir des mesures d'épaisseur par procédé optique, et B partir des I 
mesures gravimétriques. 

) " F r -  '< 
La figure 111.5 - 3. donne les courbes de mesures gravimétriques 

n fonction des mesures d'épaisseur optique. Tenant compte du fait que 
2 

'éprouvette gravimétrique a une surface de 25 cm , l'abscisse a été regra- 
3 uée en mn . En ce cas, la pente de la courbe doz;s la masse "volumique" 

couche. 

Nous avons indiqué en pointillé la pente correspondante B celle 

des oomposés massiques a trois dimensions (bulk density). L'Bcart provient 

d'une erreur systématique dûe au fait que les éprouvettes servant B $a 

mesure d'épaisseur optique et B la mesure gravifique sont différentes et 

disposées côte B côte. La seconde étant de superficie relativement grande 

possède un léger gradient d'épaisseur. Pour obtenir des épaisseurs unifofines 

et comparables, il faudrait disposer les éléments aur caroussel tournant. I 
Les courbes sont sensiblement linéaires. Il a été observe que 

les points s'alignent d'autant mieux que le dégazage avant évaporation 

est prolongé. Un substrat mal dégazé possède un coefficient de collayse 

variable avec le taux de gaz non désorbés. 

Une mesure d'épaisseur a pu être faite directement en plus3eurs 

endroits d'une Qprouvette de pesée, dans le cas de l'Or, materiau de' densir& 

élev6e. L'épniuwtte Btait assez près du creuset (10 cm environ). L'&pais- 

seur minimale @tant de 0,291~ et maximale de 0,321~ , la masse de 14,6 -, 
cela donne, compte tenu de la surface couverte : 

. 
ce qui est le cacr du coaipos~ maasif. . . I 

Pour le. eouehes de Ilulfute do Cadmium, il n'a pas 6té pos$ibla 1 
d96ublir de cwrbes dè calibrage. (B.ppelons que l'int6rêt de ces courbu , 1 
est de perinettre un contrôle d'épaisseur en cours d'évaporation, c'eet-8- 

dire de rgalirer des couches d'épaisacbur voulue). Or, le "Qûû 101" Qet 
un Quartz de coupe AT destiné 11 fonctioaqer entre 10' et 20' C. A cette 

temp6ratura, il se dopose un &lange grisPtre composé surtout do ~ a . d u n  







$4 

s subotrats maintenus, 8 200'~ se dépobea 

du Sulfure de Cadmium jaune. En ce cas, l'indication du contrôleur n'esf 

pas fidèle. 

Pour contrôler correctement 1'6paieseur en cours d'Gvaporatim, 

la plupart de. auteurs (WïNSLûW 66 - POSTER 67), mpsurant l1épsi8seur ide 

la couche elle-même d'apras la variation d'intensite! d'un faisceau de" 

luxnitre laser réfléchi par les faces de la couches (cf. ci-avant inte~fg- 

romètre B deux ondes). 

CONCLUSION 

Dans le cas de métaux, nous avons calibré notre contrôleur gravi- 

métrique d'épaisseur grâce 8 un mesureur optique d'iSpaiaseur, et vérifig 

sa linéarit8. Les r6sultats sont d'autant meilleurs, que les substrat$ 

sont préalablement dégazés. 

ans le cas de corps composés ina! eues, seule la mesure optique 



- DEUXIEME PARTIE - 
FACTEURS INFLUENCANT LES MODES DE VIBRATION ET LE RENDEMENT 

ELECTROMECANIQUE DES COUCHES HYPERSONORES. 

CHAPITRE IV 
- 

EXTENSION DE LA THEORIE POLYCRISTALLINE TEXTUREE A LA DETEWNATION 

DES MODES DE VIBRATION DE COUCHES MINCES DE SULFURE DE CADMIUM ET 

D'OXYDE DE ZINC. 

INTRODUCTION 

Les auteurs (BAHR 68 . DE KLERK 6 6 .  FOSTER 68 . GIBSON 66 . 
NAGAO 66 . REEDER 67 . REGGIA 68 . SLIKER 67 ) qui ont jusqu'ici interprété 

quantitativement les propriétés piézoélectriques des couches de CdS et Zn0 

l'ont fait dans le cadre d'une théorie monocristalline de la couche. Or, 

comme le signale SHALIMOVA 6 4 ,  la structure de ces couches est polycristal- 

line et non mnocristalline. Elles possèdent une texture hexagonale 001 d'axe 

d'ordre infini (et parfois cubique 111). SEMELITOO 67 donne quelques indi- 

cations sur la matrice piézoélectrique d'une telle texture lorsque l'axe 

est normal à la surface du film. 

Le but de ce travail est de montrer quels mdes de vibration d'épais- 

seur peut engendrer une couche polycristalline texturée formée d'une infinité 

de monocristaux 6  mm orientés au hasard autour de l'axe de texture (avec 

parfois variétés 63 m) . 

Io) Une première partie traite le cas de l'axe de texture normal à la surface 

de la couche. 11 est montré que la couche texturée engendre : 

- un mode longitudinal pur et unique si le champ est normal. 
- un mélange de mdes longitudinal pur et transversal pur,non 
couplés si le champ appliqué est incliné. 

- mode transversal pur et unique si le champ est parallèle à la 

surface de la couche texturée. 

2') Une seconde partie traite le cas de l'axe de texture incliné. 11 est 

montré que la couche texturée engendre en général un mélange de modes quasi- 

longitudinal et quasitransversal couplés,sauf pour des valeurs particulières 

de l'inclinaison pour lesquelles elle peut engendrer un seul de ces modes 

de façon pratiquement pure et unique. 



3') Une troisième partie traite le cas de la phase cubique. 

Le fait que la théorie polycristalline aboutit aux mêmes résultats 
!. 

que la théorie monocristalline tient à la nature particulière des cas étudiés: 

les couches de CdS et Zn0 sont en effet formées de cristaux de symétrie 

élevée (6nmi) . 
Il en serait autrement pour des couches de LiNbO par exemple, où 3 

les cristaux sont de symétrie inférieure (3 m). 



IV.] - AXE DE TEXTURE NORMAL A LA COUCHE. 

L'étude comporte deux étapes : 

- la première consiste à calculer les coefficients élastiques, 

piézoélectriques et diélectriques de la texture polycristalline. 
4 

- La seconde utilise les résultats de ce calcul à la détermination 

des modes de vibration de la couche texturée. 

IV.1 - 1. Calcul des constantes élastiques, piézoélectriques, 

diélectriques. 

IV.1 - 1.1. Coostantes - - - - - -  élastiques. 

La matrice des constantes élastiques d'un monocristal de 

structure Wurtzite 6 mm,rapportée à ses axes cristallographiques 

standards, est donnée par la figure IV.l - 1.1 (IRE 1968). 

Choisissons un système d'axes dhogonaux pour la texture: x' paral- 
3 

lèle à l'axe de texture, xtl et xq2 dans le plan de la couche. 

Une rotation d'angle y autour de l'axe (001) permet d'exprimer la 

matrice du cristal individuel dans le nouveau système d'axes de la 

texture. 

La transformation est ici celle d'un tenseur d'ordre 4. 

Les composantes se transforment suivant la relation : 

avec la convention de sommation des indices muets. Le passage de la 

forme tensorielle C à la forme matricielle condensée C se fait 
k l m  PQ 

selon la correspondance d' indices : 

Le tenseur étant symétrique C = C . 
P4 9P 

Pour le cas particulier choisi, et pour les coefficients non nuls, 

il vient d'une part : 



cons  t a n  les 



1 
'66 = ('11 ' '12) ' C1212 = '2121 = '1221 a '2112 

et d'autre part ; les a cosinus directeurs d'une rotation autour 
gk 

de x3 sont ; 

al = a22 = COS y 2 = a21 = sin y a33 = 1 

Les calculs sont longs mais ne présentent pas de difficultés. 

Détaillons l'un deux pour en voir le mécanisme de simplification. 

2 2 1 4 1 4  2 2 
"66 

= (2 COS y sin y 9 cos y + 7 sin y - sin y cos Y + 

2 2 1 4 1 4  2 2 ... + (-2 sin y cos y - T cos y - sin y + sin y cos y ) Cl? 

Le calcul détaillé des autres coefficients est donné en annexe. 

Tous calculs faits, on constate que la matrice reste identique 

à elle-même dans cette transformation. Les coefficients élastiques 

d'une texture hexagonale 6 mm d'axe (001) sont donc les mêmes que 

ceux d'un cristal individuel la constituant. 



IV.] - 1.2. Constantes-piézoélectriqu~~~ - - - -  - - - -  
La matrice des constantes piézoélectriques d'un monocristal 

rapportée à ses axes cristallographiques standards est donnéepar la 

figure IV,] - 1.2. 
Il s'agit ici d'un tenseur d'ordre 3 qui se transforme selon 

la relation : 

e ' ijk - a il ajm 'kn eimn 

La contraction d'indice affecte m. 

Les constantes non nulles sont : 

Tous calculs faits, on obtient aussi une matrice de texture 

identique à celle d'un monocristal individuel constituant. 

La matrice des constantes diélectriques d'un monocristal 6 mm 

rapportée à ses axes cristallographiques standards est donnée par la 

figure IV.] - 1.3. 
Il s'agit d'un tenseur de rang 2 qui se transforme selon la relation: 

avec, sans contraction d'indice, les constantes - 
& l l  - €22 et "33 

à considérer. 

La matrice reste inchangée, comme pour les cas précédents. 

IV.] - 2. Détermination des modes de vibrations de la couche texturee 

IV.1 - 2.1. gy~oghPsgs-ggngrglgs- 

Cette étude concerne les modes de vibration en épaisseur de 

couches en forme de disques plans, le diamètre de la couche est supposé 

très grand par rapport à son épaisseur et par rapport à la longueur 

d'onde, c'est-à-dire que les ondes sont supposées planes, se propageant 

perpendiculairement à la surface. 



Les équations utilisées sont celles de la théorie linéaire adia- 

batique. En faisant choix du champ électrique E et de la déformation 

S comme variables indépendantes, et en notation matricielle, l'effet 

inverse donne pour la traction T: 

e : matrice transposée des coefficients piézoélectriques; t 
l'effet direct donne pour le déplacement ëlectrique D: 

La couche est supposée libre sur une face, liée à un substrat 

sur l'autre face. Le substrat sera étudié, dans un chapitre suivant, 

comme milieu propagateur. 

Dans le diélectrique, l'absence de charges libres entraîne : 

-+ 
(3) div D = O 

Avec le système d'axes de texture défini ci-avant, seul D a un 3 
sens physique. 

Par ailleurs, la couche ayant la symétrie de translation dans 

son plan. 

aD3 (5) Il en résulte - = O d'une part, et d'autre part,les composantes 
ax 3 

non nulles des déformations S sont : 

Les équations du mouvement s'en déduisent, compte tenu de : 

aT ij dt. 
1 = O  - avec j = 3 

dx . 
J at2 



1V.l - 2.2. Cas - - -  bu champ-nzrpl -E-=-E3 

La figure IV.1 -2.2. rappelle la configuration de la matrice de 

texture. Les hachures y indiquent le couplage électromécanique: Il en 

résulte les équations : 

en reportant (8) et (9) dans (IO), et compte tenu de (6) et (7 ) ,  il 

vient : 

d'où l'équation du mouvement 

Il s'agit d'une onde plane longitudinale se propageant à la vitesse 

v suivant l'axe x3 
L 

u3 A3 exp ikL (x3 - vLt) 

avec A3 : amplitude du vecteur déplacement mécanique 

kL : vecteur d'onde de la propagation considérée. 

Le choix arbitraire de xl correspond à la projection de E sur la 

surface de la couche texturée. 

E (t) a même valeur à un instant t dans un plan d'onde, donc les' 1 
symétries de translation suivant xl et x2 sont conservées. 

La figure IV.l - 2.3. indique le couplage électromécanique. 



f1g I V .  1.2.2 

a x e  normal 

champ normal 

o .  a x e  incliné 
Ts 



Les équations correspondantes sont : 

avec : 

ainsi que : 

Les équations du mouvement résultant sont : 

- 2 - 2 
C35 (16) - - a 7 avec e15 

dt2 ax, 
E C35 = C35 + - 1 1  

Le phénomène est à deux dimensions mais il est simple,car relatif 

à deux vibrations indépendantes. L'équation (17) a la même solution 

longitudinale que ci-avant. 

A l'équation (18) correspond une onde transverse se propageant à 

la vitesse v dans la direction x 
S 3 

La direction des déplacements longitudinal U et transversal UT L 
est celle de U et U c'est-à-dire parallèle et perpendiculaire respec- 

3 1 
tivement à la direction de propagation. 

La couche engendre donc simultanément deux modes purs non couplés. 

REMARQUE 

Si E3 = O E = El seul subsiste le mode transversal. 



I V .  1 - 3. Cancrlu~ioa~ sur 1 'axe de texture normai 

, ,  - Une couche de texture 6 mm d'axe (001) normal B s a  surface engendre : . , 
- _,* , 4z C.t,,,. , . . < , . - un mode longitudinal pur e t  unique s i  E = E3 ' 1 : 1 ! i r  ,+ ,.r 
', < <. f '  ;j $, -* - , , - un mode transversal pur e t  t'nique s i  E El 

r - un mode longitudinal pur e t  un mode transversal pur s i  r; e s t  

- - - - - - - - - -  

:4, i'. itiaajA:*io~;,; hi if+ ,$&..' i l ~  + 1 
Soit 8 l'angle de 8 avec XIe3 , ( f ig  I V . 2  -1. l e )  

.>(" - V * I I  . r ,  . U 
$,+;$y*:& .l >; . + La; 

/ >  . ,  -. '*- - .,+& 
jt * 

, J <  b '," , ,  , ?  A l a  rotation y autour da l ' a n  E indiqu8o au pira~r.pb. prLc4$mtn 
,,+ L, , ;F , 8 .< i v, j ,!%, - f 8  

I I  1 , , exprimant l a  taxturation, il faut ajouter uxk rotation dtmyle B a B ~ i . f  9 ,~i,6:~:-;;i;Ek(f>.,,!;.r,.<, , 
,; ' ( , f i  . , : 1 . , si$ . jc "?il' .W. de 1 'are X' pr6cPdent pour oxprimr l ' inc i . ioa i~w.  C ' e s  t - a d i r e  9411): ,i' 
, , , r - : i i s  . i  '1 

I I  I , , a fi . j!. fautz fa i re  ~ u b i r  awr teiueurs de. trensforuitiaiu identiq- 11k@&::l?~ 
: , v r  , '  . * , ! r ; l , '  

+ ,f,) , , ,  ; , l l d l !  ' 1- eus precMentetv, i d e  en ~omwnt  uu eai- a 1.. v ~ B N ~ ~ . '  *;(!: 
! , , *(", :f,',,r: % i J ' d  " $ 1  ( < , I  , ij 4 - i 

" * , l  , I I  I 
*. - s u i v o g ~ e :  , I 3 1  

i 

1 - a33 - COS B 

"1 3 * -a 3 1 sin B - 1 a2i = O m a  s i i C 2 .  12 

Le calcul dOtaill6 des coefficients est d o d  en aumixe. 

Touo calculs f a i t s ,  il vient : 

4 2 2 4 (20)  C t l l  coa $ C l ,  + COB $ s in  B (2 CI) + 4 C4&) + Cj3 s i n  B 
2 2 C V I Z  - C COB B + C I 3  s i n  B 

12 
2 2 4 4 

13 * (Ctl + C33 + 4 E  ) C O I ? . $  uinB + C 1 3 ( c o s $  + s i n @  ) $4 
3 3 3 

15 = C I l  COS 8 sin $ + C13 (cos 8 s in  B - cos8 s i n  6 ) +..' 

3 3 3 
+ C33 cos8 s i n  B + 2 Cu (cos 8 sin8 - coaB s in  8 ). 





C'22 = C22 
2 

"23 
2 = CI2 sin B + CI3 COS 6 

"25 = - CI2 cos6 sin8 + CI3 cos6 sin6 

4 
'33 

4 2 2 
= Cl sin B + C33. COS 6 + (2CI3 + 4C44) COS f3 sin f3 

'35 = k13 
3 

+ C33 +2C ) cos B sinB 
+ +CI3 44 

3 + 2C44) cos6 sin B 

2 1 
<44 P C44 COS B + - 2 (CI] - CI2) sin 2 B 

C'55 
2 2 2 2 2 = (CI] - 2CI3 + c ~ ~ )  COS B sin B + C (cos B - sin B ) 

44 
2 1 

"66 - C44 sin B + 2 2 (CII - CI2) cos B 
Les autres coefficients sont trouvés nuls. 

Pour les coefficients piézoélectriques, il vient : 

0 1 )  e' 2 
1 1  

3 (e3] + 2eI5) COS B sin6 + e sin 6 
3 3 

e ' 12 = e sin6 3 1 

e ' 3 
13 

2 = e sin B + (e - 2eI5) COS 6 sin6 3 1 3 3 

15 
2 3 = (e33-e31 - e  ) cos6 sin6 + e  cos B 

15 15 

e'24 s eI5 COSB 
e ' 2 6 = e sin8 15 

e ' 3 
3 1 

2 = e3] COS 6 + (e - 2e ) cos6 sin B 33 15 
e ' 
3 2 = egl COSB 

e' 3 
33 

2 e33 COS B + (e3] + 2e15) cosB sin B 

e ' 3 
35 = e sinB +(e 2 15 33 - e31 - e15) COS B sinB 

et pour les coefficients diélectriques 

E ' 
13 (- El + E33) COS@ sin8 E '  22 = 

2 
I l  

E 2 
3 3 E sin B + E COS 6 1 1  3 3 

La matrice résultante à la symétrie (m) comme attendu. (fig IV.2 -1.2) 
+ car le plan contenant x" et C est un plan de symétrie. 3 



IV.2 - 2 . Détermination - - - -  des modes de vibration - - . . , - - - - - - - - - -  
Les symétries de translation suivant xl  et x2 sont conservées. 

La figure IV.2 - 1.2. indique le couplage électromécanique. 

Les équations correspondantes sont : 

ce qui donne, compte tenu de (6) 

au 3 e'33 e'35 au, eV (26) T3 = + - + (C'35 + ) - - -  3 3 
c133 aX3 €l33 D3 

et, en ayant posé : 

les équations du mouvement sont : 



L'onde plane correspondante est : 

(31) ui = A. 1 exp ik (x3-vt) 

qui, reportée dans (29) et (30) donne, en adoptant la forme 

matricielle ; 

Cette matrice a deux valeurs propres v L et v T qui sont les racines 

de l'équation de compatibilité : 

- -2 - - 
4 soit : v - C33 + C;; v 2 - C35- C33 C55 

9 
= O 

ce qui donne : 

il leur correspond deux directions propres orthogonales qui sont celles 

des modes normaux du déplacement U L et UT . Soit 0 l'angle de UL et X3. 

(fig IV.2 - 2). 
D'après les équations (32) : 

2 
en éliminant vL P 



Le déplacement longitudinal UL est de direction différente de X3, 

la direction de propagation. De même UT n'est pas perpendiculaire à X3. 
Les deux modes engendrés ne sont pas purs (sauf si B = 0' ou 90°, cas 

examinés ci-avant) . 
Pour avoir des modes purs avec une inclinaison B quelconque, il - 

faut 8 = 0' c1est-à-dire C35 = O 

Rappelons que : 

avec : 

3 3 
= (CI3 - C33 + 2C44) COS B sin6 + (Cl - 2C44 - CI3)cosB sin B 

3 2 
= e33 COS B + (e3] + 2eI5) COSB sin B 

ces coefficients s'annulent respectivement si 

ce qui donne, dans de CdS, en adoptant les valeurs numériques des 

constantes de BERLINCOURT 63 r 

2 
tg Bp <O ne peut s'annuler ,. 

------ 
Qnstantes élastiques, diélectriques et piézoélectriques de CdS 

d 'après BERLINCOURT 63. 



Etudions le cas où eV = O 
3 3 

Calculons les coefficients entrant dans les équations du mouvement 

(28) à (30) dans ce cas.Les valeurs numériques suivantes sont appliquées 

aux équations ci-avant : 

sin B = 0,6325 Cos B = 0,7740 

sin2 B = 0,4000 cos 2 B = 0,6000 COS 2 B sin 2 B = 0,2400 

sin3 B = 0,2530 cos 3 B = 0,4647 
4 

sin B = O,lCCr cos 4 B = 0,3600 
3 

COS B sin B = 0, 1960 cos 3 B sinB = 0,2939 
2 

COS B sin B = 0,3099 cos 2 B sin6 = 0,3795 

ce qui détermine : 

= 8,73 . 1 0 ' ~  N.o -2 
E '  3 3 e ' 3 3 = 9,33 E 

O 
= O donc 

= - 0,186 . l0l0 N.;~ e ' - 2 
C'35 3 5 = + 0,284 C;n 

= 2,04 . lo10 ~ . m - ~  

et, d'après (28) et (35) : 

- - - En première approximation, C35 peut être négligé devant Cj3 et C55. 

En ce cas, les équations du mouvement (29) et (30) se réduisent à : 

- 
aU3 C33 au 

(36A) - = - 3 2 P o -  2 qui ne présente pas d'intérêt ici. 
at 

ax3 



Seule, la seconde équation concerne la piézoélectricité et donne lieu 

à un mode transverse quasi-pur puisque 0 est très faible. 

Lorsque 8 =  39'14' la couche engendre donc un mode quasi-transverse 

prédominant. De même, lorsque 6 = 64'14' la couche engendre un mode 

quasi-longitudinal prédominant, mais ce cas ne présente pas d'intérêt, 

car le cas où = 0' du mode longitudinal pur est facile à réaliser 

techniquement. 

Au contraire, le cas où = 39" 14' présente un intérêt certain. En 

effet, le cas de 6 = 90' qui donnerait lieu à un mode transverse pur 

n'est jusqu'ici pas réalisable techniquement pnr  i6pÔts SOUS vide, tandis 

que l'inclinaison de 3g0, quoique difficile à obtenir, est encore réali- 

sable, et c'est la seule uanière possible d'obtenir des vibrations trans- 

versales avec une couche de CdS déposée en sandwich entre deux électrodes. 

IV.2 - 3.Conclusion sur l'axe de texture incliné 
Une couche de texture 6 nm d'axe (001) de symétrie infinie, incliné 

sur la surface de la couche, engendre en général, un mélange de modes 

quasi-longitudinal et quasi-transversal couplés. 

Mais pour la valeur particulière de l'inclinaison d'environ 3g0, elle 

engendre de façon pratiquement pure et unique un mode transversal. 

IV. 3 - COEXISTENCE DES PHASES HEXAGONALE ET CUBIQUE 
La texture hexagonale (002) coexiste généralement avec un pourcentage 

de phase cubique de texture (111). Le comportement de cette dernière 

peut se déduire de la connaissance des constantes électriques. 

IV.3 - 1. Calcul des constantes élastiques 

La matrice du monocristal de référence rapporté au systène 

d'axes tel que : 

- XI3 soit parallèle à l'axe de texture ( 1 1 1 ) .  

- X' et XI2 dans le plan de la couche&entpour direction (1 16) et ( 1  152, 

s'obtient rapidement en utilisant les tableaux de symétrie de 

WATERMAN 59 (~ig.IV.3 - 1.1.). 

Donc ici, par superposition des tableaux S 
33 et S I 2  de cet 

auteur, vu que X' et X', sont respectivement de symétrie 3 et 2. 3 
Ensuite, la matrice de texture s'obtient par une rotation d'angle y 

quelconque autour de l'axe X' de texture. 3 



Le détail des calculs est donné en annexe, 

Les constantes élastiques de la texture cubique sont finalement : 

- pour les coefficients non nuls ne dépendant pas de l'angle y 

- et pour ceux qui dépendent de y 

2 c.' = (cos3 y - 3 cos y sin y ) clg 14 

c' = - 3 2 2 
15 

= (sin y + 2 cos y sin y - cos y sin y ) c 1 4  

3 2 2 
"24 = (- cos y + 2 siny cos y + cos y sin y ) c14 

3 ~'46 = (COS y - cos2 y sin y ) c14 

C' 
3 

56 ( sin y - cos2 y sin y ) c14 

La matrice de texture (fig IV.3 - 1.2.) apparaît différente de celle 

d'un monocristal individuel. 

IV.3 - 2 - Constantes piézoélectriques. 
La matrice du monocristal de réfgrence (SEMELITOV 67) est donnée 

par la fig IV.3 - 2.1. 
Ensui te, la matrice de texture s ' obtient connue précédemment par 

la rotation d'angle y . 
Le détail des calculs est donné en annexe. 

Les constantes piézoélectriques de la texture cubique sont 

finalement : 

- pour les coefficients non nuls ne dépendant pas de l'angle y 
e' = e' 
15 24 15 

- et pour ceux qui dSpendent de y : 

e' 2 3 
1 1  = (cos y sin y - sin y ) e = - 

22 e'26 
3 3 2 

= (sin Y + cos y = 2 cos y siny ) eZ2 



2 e' * (COS y s i n  y - cos 
3 

16 Y ) e22 
3 2 

e'21 = (- cos y + 3 cos y s i n  y ) ep2 = - 

La matrice de t ex tu re  ( f i g  IV.3 - 2.2.) appara î t  d i f f é r e n t e  de 

c e l l e  du monocris t a l ,  

IV.3 - 3. Constantes d ié lec t r iques  

La méthode reste l a  même e t  donne : (cf annexe) 

2 
E '  = ( c o s 2 y  + s i n  y ) c l ,  = E 11 1 1  22 = €'33 

= e t  

I c i ,  l a  matrice de texture  r e s t e  ident ique  à c e l l e  du monocristal 

( f i g  IV.3 -3.) 

IV.3 - 4 .  Conclusions s u r  l a  t ex tu re  cubique (111) 

Donc, sauf pour les constantes d ié lec t r iques ,  les a u t r e s  

constantes é las t iques  et p iézoélect r iques  sont  modifiées du f a i t  que l a  

couche est texturée .  Les p ropr ié tés  p iézoélect r iques  d'une couche cubique 

de t e x t u r e  (1  1 1)  sont ,  à p r i o r i ,  d i f f é r e n t e s  de c e l l e s  d'un monocristal 

de même coupe. 

Deux remarques peuvent cependant être f a i t e s  : 

- les coef f i c ien t s  qui  demeurent indépendants de l ' angle  y l o r s  de 

l a  r o t a t i o n  de texture ,  son t  les c o e f f i c i e n t s  d'une matrice hexagonale 

( f ig .  IV.1 - 1 .) 

- les a u t r e s  coef f i c ien t s  sont  des fonctions impaires de l ' ang le  y . 
O r ,  s i  l ' axe  de t ex tu re  est parfaitement d 'ordre i n f i n i ,  cet angle a une 

égale p r o b a b i l i t é  de prendre tou tes  les valeurs  de 0' à 360' e t  la  valeur 

moyenne r é s u l t a n t e  pour ces coef f i c ien t s  est nul le .  

D'où une conclusion importante dans le cas  qui  nous i n t é r e s s e  : 

La phase cubique d'axe de t ex tu re  d 'ordre i n f i n i  a en  moyenne l a  même 

configurat ion m a t r i c i c l l e  que l a  phase hexagonale de t ex tu re  (002) d'ordre 

i n f i n i .  E l l e  engendre les mêmes modes de v ibra t ion.  

A ce  s tade ,  il s e r a i t  i n t é r e s s a n t  de pouvoir comparer les 

valeurs  numériques des constantes p iézoélect r iques  de chacune des deux 

phases pour prévoir  laquel le  est p lus  e f f i cace .  Mais, à not re  connaig- 

sance, c e l l e s  de l a  phase cubique (e  ic i )  n'ont pas é t é  mesurées. Tout 14 
au plus pouvons-nous comparer e n t r e  eux des composés du groupe I I . V I .  

auquel appar t i en t  CdS: l e s  constantes p iézoélect r iques  des composés 

cubiques tels ZnS e t  Cd Te sont  p lus  f a i b l e s  que c e l l e s  des composés 

hexagonaux, t e l s  CdS, Cd Se (BERLINCOURT 63). 





CIRCUITS EQUIVALEMPS D'UNE COUCHE TeXTUREE 

V.l - 1. Coefficient de couplage electrois8caaique 

Une application importmte de lt&tudo précBdente est la détermiaa- 

tini du circuit (lectriqua equivalent d'une couche texturee. Do ce circuib,' 

en effet, seront dbduites les relations qui permettent, L partir de mesures 

d' impédances, de connaître les coeff icienta sussepribles de caract8riser 

une couche pi8~oélectrique. Dans ce but les auteurs retiennent g8nBralement' ' 

le coefficient kt de couplage Blectrdcanique du mode de vibration en 

6paisseur ( t  = thicknesi) te l  qu'il est defini dans les IRE standards , , 

1958 5 4.)' 88 

Calculons-le, dans l e  cae d'une couche tacturée dont 1 'axe C ( 

normal 1 la surface, excitee par un ch- E3 i5galement normal. 

L'énergie tatale est i c i  : 

avec, dtapr8s I V  (8), (9 )  e t  ( 1  1) : 



ce qu i  donne : 

2 

(45) 
2 

B 
e33 

E 33 G 
\ 

V. I - 2. T r w f  o n $ a w  a . f t m d c m i m u  i d h l  
i l  . .. II p e m t  de ptw8.r den variables d c d q u e s  :, 

'Fi : force e.orcle NI la face i de la couche' . 
i i  l 

, . ,  
v i  euse de d&pl&eant <ié ce t  te face, .. . ,$ I t , fl , #  

l i < "  8 ,  , 1 > > # ' 3  

i 4 ; ;  ., ! %  , -, ' l  

os 61ectriquea 4quiva3aiha de t&id v' .e t  d t ' i m e m i t i  i 4 r .- , 

ne eomapondsnt p u  1' des valeurs " c o n c ~ ~ t e ~  rnnur&ieu. i ,:, 
" . 

,) ctivas) ( f i& V.1 -<-2)-,  
I 

f 

* < - 1 1  
I I  * 

Fi (46) vi - - - O u aqoo zi - I 
O 'i . ;;:, 

< L?Y,.>>d 
.".< ,; ! 

, Le repporr de transformation & l e c t r ~ c a n i q u e  w t  def i n i  arbitraf": '" 
1 ' r-t 1 un c-ff icimt nuiirique p r i l ~ .  Li choix ut g(hiC 

,de façon quw t , l , 

l :i"' , I I 

("clamped traneducern) 

( traxwducteur B faces i 

caolpte tenu da : 
r#:+$~ b,;fjt)f#& "$ oyl* T:?;; r y,: $p*,~, ~ ~ ~ ~ ~ , ~ ~ ~ ~ ~ $ ~ l ; : ~ ~ , ~ ~ ,  , h d  

$%Tp$lJh A $$ Ir . i,u 
.I,,*Sr' . 
. . -w' - .;; y &L~;J ,$ ; % = -  Bs3 E3 

f-q?:~ a .,,, ,,, 
% = -  a Tg 

Ij V - 
an obtie~t-t : 

$ = g  _Q 3 3 . 2 h  

avec a surface du film 

2 h *&isstaus du film 

et lu convanriona de nignm pour F e t  V sdoptBes sur la f i g  V.1  - 3.1. 



L! LLE 0 





+ h  

. couche es t  en sandwich entre deux électrodes métalliques, V prend un 
sens physique concret. 

valent est  défini par la figure V.l - 3.2. 
Les équations permettant d'en dgterminer les 6lélnents sont : 

v2 = (zA + zB) II + (zA + q + zD) 12 + 

V3 = ZA 1, + Z A '2 + 'A '3 

Si U3 est  exprime soue la  forme : 







Compte tenu des erp3e8siona de a. et 

;(L (-tg@ + cota ) Il  + 

La conparaison entre (52), (55) et (56) donne 

=n ZI Z,+Z 0- ( t g a + c o t a )  2 
2itp = 3 s in  2a 



O Zc - - -7 tga = ZD 
14 

=O II  + zB + ZC - - (- tga + ceta ) - ZA + Z, + a A 2i4 

++ . 'y . + d'oii l e  c i rcu i t  &quivalent de l a  figure V. 1 - 3.3 .  
ri; 

dl:;$.<, 
1 1 5  l.6 

"\ ;J& 
Le c i rcu i t  équivalent e s t  semblable B celui Ltabli par BERLINCûBBT 

4 

et S. dans MASON 64 (p. 237) pour un c r i r t a l  vibrant en Bpaisseur. I 
Beaucoup d'auteurs (BAüR 68, POSTER 68, SITTïG 69) l ' u t i l i sen t  direct-nt 

pour des couches de CdS ou Znû, saas justification. C'est pourquoi 84 vari- 

d i t6  pour ces couches polycriatalliner texturéas a gté ici  etablie. . 

Le c i rcu i t  équivalent peut être prhen té  sous l a  forma plus simple - 
d'un quacirapole en n , dont l a  matrice impédance est (ANGOT 65 B 4 ) .  

En e f fe t ,  dans l e s  6quations (55)  , posons : 

1 
(59)  - - j X o  - - j  - 

=Ow 

(@) 1 

s o i t  c o q t e  tenu de VI - O 





V2 = (-Z3 + Z t 2 )  II  + (Z + Z'2) I2 + I 1 3 1 3  

v + Z l  (II + I2 + 13) 3 

e t  en remplaçant T I  par sa valeur, ainsi que Z t 2  

z2 = impedance acoustique du substrat 

z2 = a p ' v '  

La matrice impédance a la forme : 

z1 (Z2 + Z3) 
(611 2-. - 1 

Z 1  + Z2 + Z3 : e s  cota ) 
=O j ~ ( t *  - cota ) 

2@ 

-23 (Zl  + 5) 1 zL 
z22 - t 

Z ,  + Z2 + Z3 Z 
O 

j -  (tga - cota ) 
2+* 



Le circuit éauivalent en a est donc ici établi directement ~ o u r  - - 

e texturée. On remarquera que le passage de l'impédance acous- 

1 tique de charge z ii l'impédance d'utilisation Z de ce quadrupole en r 
2 * u 

ii travers le facteur i . 
D'autre part, cette forme de circuit équivalent ne peut être 

que si V, O (absence de force Pl  sur la face libre) . 
Ces calculs ont été faits pour l'approximation des électrodes 

d'épaisseur négligeable, ce qui est ggnéralement le cas. 

Lorsqu' il faut tenir compte des électrodes, les modifications 

suivantes sont ii introduire. 

1 - 4. Circuit équivalent des électrodes 
L'origine des axes est choisi au milieu & lt61ectrs 

seur Zg, les conditions aux limites s'acrivent avec les corn 

signe adoptks : (fig V.t - 4.1.) 

au, 

WX3 --3 iwt 
U3 

- (Msin 7 + Nco8 - 1  e 
L v~ 





uu quadripole en T entre le circ 

SUT la surface. 

Larrquca le d est inclin6. il n'.et p u  pmaible d. 

V sont inclid... no. ut<tfalfaies  foiior&trsnt. (fh V.2) 

Li coudm ut p l q Q  dpr la  c iv i t4  qui crLe ce ch-, et a 
ce ne peut Qtre difinie Pso lbnt ,  

1 
-. r 

h ?  Par eontte, lorsque l'ru 5 ut inc lW.  le chq E * E3 e t  1.I *'i,3 
i 

ipuipotentiell& sont paralléles 1 la iurtrca du fih. L'inpidince pwt 

iitre calcul6e : . ' 
i L 

,' v3 
=3 

.I - x 
uR,w. #.,. .+ . . , .. 0 " . - -- 1 . , . ..+.,b%*&*Pre.a@ 

ky& 
, '  t - 



 ais l'impédance peut être exprimie (POSTER 68) par : 

où \ et ks sont des coefficients jouant un rôle analogue au coef ficien 
de couplage, et ainsi apparaissent 86par8es les contributions longitdi- 

nale et transversale ("shear"). Ces coefficients sont définis respecti- 

vement par : 

vL et vS sont les deux valeurs propres de (32) dondes par 1'Qquation (34) ' 
Y 

e ' X  

Si l'inclinaison B de 8 prend la valeur de 3 g 0 ,  il ne subsiste , F 

pratiquement que 1 '6quation du mouvement (36 b) 
4* 

. 4  

traduisant une vibration transversale quasi-pure et quasi-unique. 

Les équatioua (24) et (25) &tant en ce cas : 

(73) Tg - S5 - Ej 

P 
S.' 

7 ,,4 
avec S = =i 

- X 
* .  .> 

, ? 

, 
i < 

t < -  B , n  - i  . . b %  - .,-<-&$*? 

8 

i - 



La camparaison avec 

s rémiltats Btgblis 

remplacer : 

U3 Par Ul 

v par vt L 

C33 Par ~ ' 5 5  

e par a' 
33 35 

'33 Par ' '33 

les Bguationsl 

au § IV.l.-3. 

IV. 

sont 

(8) et (9) montre alors que 

applicables é1 condition de 1 

- - 
C33 par c 55 

Les circuits 6quivalents V.l - 3.3. et V.l - 3.4. s'appliquent 

donc avec les valeurs : 

Co inchangé 

V.3.CONCLUSION S m  LES CIRCWTTS EQUZVBLEMTS 

Lorsqu' une couche polycristalline d'axe de texture hexagonal (006 
normal ou incliné sur la surface engendre un mode pur longitudinal ou 

transversal, (ou pratiquement pur), le circuit équivalent prend la forme 

simple d'un dipole en T si les électrodes sont négligeables. Dana le cas 

où il faut tenir compte des électrodes, il s'intercale des quadruples 

en T. 

A pe~tir de ce circuit équivalent, les pertes de conversion d'me 

couche peuvent être calculées. Elles sont définies par le rapport de la 

puissance Po délivraale par la source, B la puissance P délivrée B la 1 
charge acoustique. (ONOE(62), ce qui donne avec les notations préc6dentes: 

P (Ze + Zs) 2 
O - P 
1 'e 8 

1 



avec Ze impédance d'entrge du circuit ; es impédamce source ; 

Re et R parties réelles de ces inipBdances. s 
2 

Pour les nultériaux de faible coefficient de couplage (Kt nagligeabl 

devant 1) et pour la fréquence fondamentale fo = v / Ze, cette relatipn 

s ' exprime s implment (FOSTER 68) : 

avec zo et z2 inpiidances acoustiques de la couche er du substrat 

(fig V. 1 - 3.1 .) égales au produit de la densité du matériau par la 
% 

vitesse acoustique correspondante. 
< : A titre indicatif, calculons les pertes de conversion theorigues - 

qu'aurait une couche idéale, c'est-8-dire monocristalline. 

Les valeurs numériques utiles sont : 

pour le Sulfure de Cadmium : 

Kt = 0,154 (BERLINCODRT 63) 

'. ..'* 
P - 4,82 ("bulk density") soit z = 2 1,3 

O 

pour les cristaux de Corindon et Rutile utilisés (DJEVAHIRDJAN) reraertl 

3 3 
v 1 1  10 et 10 10 m. sec-' (cf cbap. auivaats) L - 

' t  r ,  = 44,O et 42.5 

valeurs reprasentant les pertes optimales en cellule coaxiale non accorddel 



ETUDE DU MfLIEU PROPAGATEUR 

Les couches &tant déposées sur un milieu propagateur, é tudioG 

maintenant ciwannt l e  c r i s t a l  va propager l e s  vibrations longitudinales 

UL e t  transversales UT que l u i  cornpunique l a  couche transductrice. 

Les cristaux dont nous disposons sont des Rutiles et Corindons en 
;Cq&* 

rondins domüla face ronde e s t  (001). La direction de propagation est - ;$ 
- - 

l 'axe X3 de groupes c r i s t a l l i n s  respectifs de ces' 

cristaux étant  - - - m m m  
, 

Nous étudions les  modes de vibration en épaisseur selon X toujours 
a 3 

dans 1 'hypothèse des ondes planes, c'  est-a-dire que - = O - $- e t  
"1 2 

S UL = + exp i o  (t- --) e t  UT - AT exp i o  ( t  - x3/vT) 
L - . . 

( 6 C U ?  V "3.1- iL=C _-  - . 
l e s  notations é tan t  l e s  &As que précédexnent. 

VI.1. CAS DU RUTILE 

La matrice des constantes élastiques du Rutile e s t  doni8e par  l a  

figure VI.1. 

L e s  composantes non nulles des déformations sont : 

Les équations de l ' é l a s t i c i t b  sont : 



)I( : C4+ i c i  

t--. . 
t 

k . 

C o n s  k a n t e ~  &la6 biques d o  C or;n don 

1 même valeur 



d'où les équations du mouvement : 

Les deux vitesses de propagation des ondes transversales aonr 

égales. 

Déterminons la  direction du vecteur de POINTING P qui donne 

ce l le  des rayona énergétiques. 

au 

'i = T . .  1 J --& : composante suivant x i 

- vibration longitudinale U = U 3  U, - O = V 2  

il vient : T 4 - O - T  5 



Le vecteur 3 est paral lèle  Z i  l a  direction de propagation X3 : 

- Vibration transversale U = U 
T 1 U 2 = o = U  3 

11 vient : 

T I  - O = T2 - T3 - T4 = T6 seul Tg # O 

. - . -%,$ . .. .'id -. 
- -ri? 

,',%J -- 
Je$ 

Pour UT - U on trouve l e  &me resul tat  : l e  vecteur P est 2 - "'<% - ,ah 

parallgle à l a  direction de propagation x,,. k -& 
r f 2,  

Con _ _ _  

Suivant X l e  Rutile propage des modes longitudinal pur e t  trad 3 
versa1 pur, l a  direction du rayon hrgBtique'ilStant confondue avec l a  s 

direction de, propagation dars g l m  d'ondes . 
/ ,  A , 

, J , , ~  .,;*< :w ,.. ; L A  r,? , '- 
."--A--- ." - -71 --- 

V I .  2 - CA$ DU CORINDON 

Montrons que l e  Corindon n'a pas les' &es q&li tés  
2 i . ( i .  i des constantes alas tiques 3 - e s t  donnée par l a  figure V I .  2 - 1 ;> m $? t;;:,k*];qxj:;$ 

Les bquations de l ' é l a s t i c i tb  sont lee &s, sauf 'tj&$ $.'a$$ 
au, au, 

au. 



Les equations du mouvement sont l e s  mêmes a-ou : 

T 4 = o R T  = Tg comme précédenmient 

P l  = O  = 2 

- Pour une vibration transversale UT - U U2 - O = U3 1 

(Polarisée 100) 

- Pour une vibration transversale UT - U2 U I  = O = U 3  

(Polarisge 010) 



L'angle de P avec X3 est tel que : 

2 2 w  2 
C14 (2 cos @ .in@ ) UT - UT - B 

v~ 

- 
en désignant par 0 angle de P avec % , soit P projection de P sur 12 
OX1 X2 



faisceau T faisceau L 

fi9. vi .  2.2. 

f lg v,-2-3. propagation dons le mrindon 2 



Le l i e u ,  de P e s t  donc un cône de rPvolution d'axe 5 de ded 

au sommet 8 . C'est l e  cône d i t  l e  rgfraction interne. 

La vibration U s e  propage mis l e  mode n 'est  pas pur car  T 

acoustique dana un Corindon de coupe %, 11 e s t  excitd en vibrations . 
lengitudinales e t  transversales par une couche de CdS B axe inclin&. Les 

plans d'ondes sont parsllLles B s a  surface e t  s e  propagent parallèlement 

8 l 'axe Z (ou X3) du Corindon, comme l'indiquent l e s  flaches (MUSGRAVE 54) 

Le faisceau longitudinal e s t  para l lè le  à l a  direct ion de propa- 

gation car  ce mode est pur. Le faisceau transversal f a i t  un angle 0 a6e 

l a  direction de propagation. 

La vi tesse de propagation étant  c e l l e  des plans d'onde, e l l e  geste 

égale au quotient de l a  longueur du c r i s  t a 1  par le temps de t r ans i t  , dan 

les deux cas e t  B ce stade, l ' inc l i ra i son  8 du rayon n'intervient pas. 

Donc en ce qui concerne l ' ident i f ica t ion  des vibrations émises par l a  

couche, l e  f a i t  que l e  Corindon Z, contrairesent au Rutile 2, ne 

mette pas le mode transverse de façon pure, n 'es t  pas gênant. 

a r  contre, s ' i l  s ' ag issa i t  de mesurer des énergies transmise 

es  deviendraient délicates.  En e f f e t ,  il faudrait  s ' ass  

1'8nergie reçue e s t  bien c e l l e  de tout l e  faisceau, e t  non d' 

6 d i . m e n t .  D'autre par t ,  s i  l a  surface du c r i s t a l  e s t  p e t i t e  p 

à sa  longueur, l e  faisceau oblique peut se réf l6chir  partielleiacwt suiiî,i 

parois la té ra les  avant d 'atteindre la surface dgtectrice, et ce avec &te?- 

conversion de modes. Pour les mesuras 6nergbtiques il conviant doac da . 
n 'u t i l i s e r  que l e  r u t i l e  Z, lequel transmet un mode de cisaillement- pyy; 

I 
l e s  calculs ' 1 

I 
concernant le propagation. Mais il exis te  des tables cristallographiques 

permettant,pour un groupe Bonn6, de conndt re  l e s  directiotm de propag-- 

t ion  des um&s purs. cf .  BRUGGER 65. 
l 

Voici les  valeurs numériques des vi tesses  longitudinales e t  . I 
tresrsversalaar dans l e  Corindon et le Rutile, pour une propagation suiv~~rrt 

l 'axe X3. lorsqua les auteurs l e s  pr6cisent, l a  provenance du c r i s t a l  

e t  l ' incertiaude de l a  -Bure ont 6t6 ajoutées La f r é q m c e  des vibrations 
engcmdrges dana le c r i s t a l  e s t  égalearent donde  daae le tableau. 



kreqwnm de . B4f irence Prowmmce vibritiar Viterase longitudinale Vitesee cransuersal 

I 
A 

f _ 

WACHTMAN 60 Linde Co O z (1 1 ,O0 0.17) 10 3 mp.secw' (5,94 + - 0,23) 10 3 n.+c -1 . 

RUTILE - 
Frequence de . R 6 f  Brence Provenance vibration Vitesse l q i  tudinale Vitesse trameversalta 

VICK 60 Linde C* 10 MHz 10,30 . 10 3 m.aec -1 5,32 . 10 3 m.aec -1% 

SHAW 64 2,9 C)Iz - (5.20 2 0,M) lo3 ' 

MïDFORD65 Y o t q b b .  6 0 0 ~ E s  10,3.10 3 5,s 103 

y"'?'..:, , 

Les mesures de WACElTMAN 60, VICK 60 e t  LANGE 68, sont faires en 

excitant les cristaux par une pastille de quartz collBe sur une face. 

Les mesures de SHAW 64 sont faites avec imo couche magnétostrictive da 
I 

Nickel excitée par ch* Plectriqus normal ou parallale ii la  surface. 

en cavites hyperacoustique~ ; MiDFOaD 65 e t  R E O I A  68 utilisent des 

couches pié~o8lectriques de CdS engendrant simultanbnt les deux mode8 

longitudinal e t  traneversqMITCABLL 67 ne prgcise pas les modalitb de 

mesure. 



. .  

INTRODUCTION 

L'étude expérimentale des couches de Sulfure de Cadmium a porté 

sur trois facteurs : 

e facteur structure : 

'étude aux rayons X montre que les couches préparées sont poly- 

ines, de texture hautement orientée, avec mélange des phases 

hexagonales et cubiques, 

teur génération de modes : 

a mesure des vitesses de propagation des vibrations engendrées 

ans un cristal permet d'identifier leur nature longitudinale ou tra 

- le facteur de conversion d'gnergie électromécanique. 

La mesure des pertes de conversion par la methode des échos 

de comparer les couches entre elles et d'établir des corrélations entre 

leurs propriétBs hypereonores et leurs conditions de préparation. ; 

VI1 , I  ETUDE AUX RAYONS X , , $,i$ 
):da 

Dos couches de CdS d0poaées soit sur Rutile, soit sur ~orindo6, $$$ 
ont été étudiees par deux mGthodes, a partir d'un diffractomètre ; - , ,*!#g 

, 2 I*? 7 1- 

DEBYE-SCüEBWER classique utilisant la raie K a du Cuivre : ,.'i,<4 

,L - d'me part, par enregistreisnt du signal h a n t  du ccrpteu? . f - $8 
GEIGER - MüLUR - L - ~ Y : ~  

; 1 ,G: - d'autre part, par fmpression d'un film photographique. 

La fig VII.1 -1 rappelle le principe da l'appareil. 

L'échantillon F diffracte le faisceau de faible O 

de la Source S . Lorsque le cristal tourne autour d'un 
laire su plan de figure, la 8viatiaa 2 0 du faisceau dif 

varier de O à 180'. Les pics de diffractions correspondent aux 

de BRIIOG 6 tels que : 
4 4. . D i  

- lii,i 

d = A 

2 sin 

X : Loagueur d'onde de la raie Ka 

d : distance int&téticulaire d'me famille de plans hkl. 





Dans l a  première d t h o d e ,  le compteur G.M. se  déplace avec 6 ,  

à vi tesse  de ro ta t ion  double de c e l l e  de l 'échanti l lon.  Dans l a  seconde 

&thode, le f i lm e s t  disposé l e  long du cylindre décr i t  par l a  f en t e  C. 

Les figures VI1.I - 2 e t  V I I . 1  - 3 .  reprlisentent les diagrammes 

enregis t rés  des couches CdS 171268 sur  Corindon 6 e t  Rut i le  1. E l l e s  & 
i / . 1 

ont é t é  préparées ensemble e t  ne d i f fè ren t  que par la nature du subst ta t .  
& ,,>, 3 , +T *!l, , 

!< ,, , Les  deux cr is taux sont de coupe Z. 
, . 1 .:$:$f, ,,4,",I"$! 

, 1 $1 ft, o$?!T::J$j L'intensi té  des ra ies  est t r è s  élevée par rapport au b r u i t  de 

, , , , ,  , , , Jkl fond, les ra ies  elles-mêmes é tan t  fines. On n'observe pas de réflexions 

sur  des plans désorientés e t  seu ls  apparaissent les r a i e s  dûes aux plans 

de texture hexagonale (002), (004), (006) ou cubique (1 I l ) ,  (222), (333) 

aux angles respect i fs  26' , 54' e t  87'. 

Le diagramne V I I . 1  - 4 .  e s t  é t a b l i  dans l e s  mêmes conditions 

que l a  f igure  V I I .  1 - 3. mais l a  couche a subi une ro ta t ion  de 90' dans 
;/!:;!;) 
v: son plan ; les in tens i tés  de l e z  r a i e  (002) ne sont pas ligales : 

0 ' ,t vr '  

3. - 1 
= 280 coups.sec _ 
1" 430 coups. sec-' 

L'axe de texture n 'a donc pas l a  symétrie de revolution (axe 

d'ordre i n f in i )  e t  l a  couche possOde un pourcentage de texture B deux 

degrés, correspondant, outre le parallèlisme des axes 8 d'ordre 6 B 
.+ un cer ta in  parallZolisma des axes a d'ordre 2. 

L.-. fasarra mf. t - 5. ert  le diagraaiaie DEBYE-SCEIEBWeR par photo? 

graphie de 1s & couche, éc la i rée  cependant par un faisceau de ray& X 

de g é d t r i e  dif férente ,  plus divergent. L'intgrgt e s t  de f a i r e  appa rd t r e  

su r  l a  photographie non seulement les r a i e s  hexggonales mais aus s i  Zes 

r a i e s  de l a  phaae cubique ?3 m de CdS. La présence d'anneaux confinaaa' 

la s t ruc ture  po lycr i s ta l l ine  des couches. 

II1 est d i f f i c i l e  de dist inguer les phases cubiques et hexagpnafeo 

de CdS parce que les r a i e s  principales sont confondues : 

- (002) hâx. avec (111) cubique. 

- (004) hex. avec (222) cubique 

- (W) hex. avec (333) cubique 

Il est cependant poseible d'apercevoir l a  raie cubique ( 2 0 )  a 31', 

malgr6 s a  f a ib l e  intensiti-.  









Le diagramne enregis t ré  VII.l - 6. r é a l i s é  dans les mêmes condi- 

t ions l a i s s e  c e t t e  f o i s  émerger du b r u i t  de fond l a  r a i e  cubique (200). 

Sur l e  même diagranime est enregis t ré  l e  p i c  B 21' de l a  r a i e  hexagonale 

(002) couvrant d ' a i l l eurs  l a  r a i e  cubique (1 11). 

S '  il s ' ag issa i t  d'un Bchantillon parfaitement isotrope, corne 

une poudre, il s e r a i t  possible,par comparaison des intensi tés ,  de déduire 

l e  pourcentage de phase cubique. 

Le rapport des intensi t4s  : dans le  cas de l a  poudre, e s t  d'aprés 

l e s  tables de cr is ta l lographie  : (Ml% 1962) 

Le diagramne donne : 

d'où on déduit : 

Donc, s i  le faisceau de rayons X é t a i t  f i n  e t  para l lè le  et si 

l 'échanti l lon pr6sentait  une pa r f a i t e  anisotropie, il y au ra i t  5,s  X 

de phase cubique e t  94,5 2 de phase hexagonale. Mais dans le cas pr@sent, 

l a  valeur adoptee pour I 
200 ' Il11 n 'es t  pas valable é t a n t  domi& la 

divergence du faisceau e t  le degr6 de texturat ion de la  couche ; ce 

ch i f f r e  n ' es t  qu'une indication trZrs approximative, ca r  la texturat ion 

peut rendre cer ta ines  r a i e s  plus intenses  et d'autres moins intemees ' 

dane les diag IO D.S. de textures,  par  rapport aux d i a g r m e s  de 

poudres. (AN DRaSüKO 62). 

VI1.2 MODES DY VIBRATIONS EWEEFDRES . 
Les vibrations eugcondr6es par l a  couche sont iden t i f iges  par  , 

leurs  v i t e r se s  de propagation dans une l igne B retard,  d6terminks sur 

o s c i l l o g r e ~ ~ i e  par l a  d t h o d e  impulsion-échos : (ce t te  méthode sera 

dacr i te  au 5 VII.3 ) 





f ;c, vri. 4 . 5  









c h a m p  n o r m a l .  axe  normal. 
a z 20 rnm 



- Rutile 1. couche CdS 171268 

- Rutile 1. Couche CdS 171268 L - 20.0 mm 

(Figure VII.2 - 2.2.) 

4ts 39 - 7y sec 

40 3 + 3 
vs - 71 5.00 10 - 0.34 . 10 m secœ1 

Ces vite~ses identifient effectivement l'emiseion sirnultade par 

la couche de vibrations longitudinales et transversales. 

VII.2 - 3. Axe incling et champ normal h la surface 

La couche engendre simultanément des modes longitudinal et 

transversal quasi-purs. 

- Corindon 3. Couche CdS 111068A L = 20.0 m 

(figure VII.2 - 3.1.) 



C d  Ij 42.6 69 sur C O R ~ N D O N  4 5  

champ incliné . a x e  nor mol  . 



carvit; O A C  . 930 MHr  

champ incliné. axe normal. 





9tL = 37 - 4,5~ sec  

2ts = 21 - 6.5~ sec 

- Rutile 7. Couche CdS 13669 B L = 25,O mm 

(Figure VII.2 - 3-2.) 
5tL - 33 - 8~ sec 

3 + 3 = 10,O . 10 - 0,8 . 10 sec v = -  L 5 

3tS = 43 - 1 3 ~  sec 

50 + 3 -1 vs - - 5.00 - 0,27 . 10 m sec 
10 

dans l e  cas du Rutile, l a  vi tesse longitudinale e s t  peu différente  du 

double de l a  vi tesse transversale ce qui rend l a  dis t inct ion d i f f i c i l e .  

La figure VII.2 - 1.2. montrait que l a  dis t inct ion des modes ne s e - f a i t  

qu'a p a r t i r  du sixième écho transversal sur l a  figure V11.2 - 3.3., l a  

mesure porte jusqu'au neuvième écho transversal e t  donne alors  : 

(Couche CdS 18669B sur  Rutile 7) 

vS - 90 - l l p s e c  v = -  3 50 
= 5.05 . 103 *- 0.25 . 10 m sec 

- 1 
S 9,9 

Les deux valeurs des vitesses ident i f ient  également dans ce cas 

les deux types de vibrations longitudinale e t  transversale. 

La figure VII.2 - 3.4. représente les  diagrammes enregistrés de 

deux couches de CdS diSposiSes respectivement sur l e s  deux faces d'un & n e  

c r i s t a l  (Rutile 10) . 
La couche CdS 3769 Au a son axe normal B l a  surface. 

La couche CdS 8769 Ag a son axe incliné.  

Pour passer de l a  première B la seconde pa r t i e  de l 'enregistrçzur-,  

l e  c r i s t a l  a simplement é t é  retourné face pour face. La couche 8769 engendre 

des modes transverses peu a t t&ids  ; l a  couche 3769 engendre des mode$ 

longitudinaux atténués plus rapidement. Les temps séparant deux dchos 

"L" est moitié de celui  séparant deux échos "Tt' ca r  le. mode longitudinal 

s e  propage B vitesse double de ce l l e  du mode transversal. 



c h ~ r n p  normal . a x e  incliné. 
4: SSmm 

-Li ut, . 



R u t i l e  7 C d 5  1 8  6 6 9  8 

T e m p s  e n  m i c r o s e c o n  d e  s 





VII.3. PERTES DE COESVE'ILSIOW D'ENERGIE E I L E C ~ A N I Q U E .  

Un générateur délivre des trai'ns d'ondes hyperfréquences dont la 

, ,, largeur est de l'ordre de la microseconde, la fréquence de tépétition de 
I I  

l'ordre du kilohertz et la puissance disponible de l'ordte du Wattc 

Le circulateur dirige les trains d'onde incidents vers la cavité; 

des trains d'ondes mécaniques puis détecte leurs échos successifs après 

réflexions sur 

r superhétérodyne. Un oscillos- 

I.. " " 
3 1 1  1 1 ..O , i <:'*,,W.i 

, par extrapolation (fig VII.3 - 1.2.) et les pertes de conversion, compte 

', tenu de l'aller-retour (facteur 1/2), s'exprimnt par la relation : 

VII.3 - 1.Mesures en cavités réentrantes 
VII.3 - 1.1. ---------- Couches B axe normal 

Le film de CdS est déposé directement sur le cristal; 

I la cavité: raentrmte y cr6e un &amp perpendiculaire 8 la eurface 

(fig VIZ.3 - 1.3.). 
Le tableau advant donne les principaux tduultats @ur ce type 

de couches. 

1 cavité fréquence ( rendement 
I 1 

I épaisseur 

I 1 i 
CdS 231068B sur Rutile 3 ( 2 A  1,03G£'; 1 2 8 d B  I 
CdS 251068B sur Corindon 3 1 1 A ) 0,88 1 34 
CdS 111268 sur Corindon 2 1 2 A ) 0 , 9 5  1 26 

I 

CdS 171268 sur Rutile 1 1 336 1 1,OO 1 26 
I 
I 199 ci 

CdS 12669 sur Corindon 15 1 1 1 0,915 1 33 I 1,2 

CdS 13669A sur Rutile 5 1 1C 10,90 1 3s I o, 9 
CdS 13669B sbr Corindon I I 1 1B 1 1,08 1 23 1 1,l 

CdS 17669 sur Rutile 5 1 Gr ( 0,94 1 a I 1,3 

CdS 18669A sur Corindon 16 1 1B 1 0,97 1 24 I 196 

I 1 1 1,QQ 1 33 , , 5, '?PL, 4: : 
i mi*'di,B. 





i! LLE O 



1 boucle de 

Couplage H F  

f 19 vl i .3 .1 .3 .  ~ a v i b é  réentrante 



Deux facteurs principaux influent sur le rendement : 

- l'épaisseur de la couche. 

Dans les cavites utilisées, dont la fréquence de résowce reste 

autour de 1 GHz, les épaisseurs favorables se situent entre 1 et 2 microns. 

En dessous et au dessus de ces valeurs, 1 'ensemble cavit6 plus couche 

a un rendement ddiocre. 

Par exemple : 

Couche I épaisseur I rendement 

I I 
CdS 13669A sur Rutile 6 1 0,55 micron I 45 dB 

CdS 13669A sur Corindon 16 I 0,67 " I 40 dB B 0,88 GHz 

CdS 4769 sur Corindon 19 I 4 Il 

I 43 dB B 1 GHz 

- le traitement thermique. 
Généralement, les couches ne vibrent pas avant traitement et 

donnent de bons résultats apr8s. 

Dans quelques cas où la couche vibrait dès avant traitement, 

lsam61ioration a pu être mise en évidence. Par exemple : 

CdS 13669B sur Corindon 17 cavité 1B 

épaisseur avant et après traitement : 1,l micron 

rendement avant : 38 dB à 1,080 GHz kd,, 

apres : 23 dB B 1,075 GEIe 
E{$,f, 7:' 

"/"/&!@ &ij&c t q$, . '+$ ;* 1, l,k, ' '1 

Le r6le de ce recuit est double : d'une part, il comble en s0ufrr 

les vacances du cristal : un léger changement de couleur peut être o4servdi 

sur les couches déposi5es sur Corindon transparent ; jaune orangé evaqt 

traitement ( ~ 3  S avec x > 1 ) jaune pl- clair aprh (Cd$). 
X 

D'autre part, il favorise la qualit6 de texture. 

En modifiant la forme du central de la cavité pour le rendre 

conique, la champ électrique devient partiellemmt incline et le mile 

trmwerse $'ajoute au mode longitudinal. Ainsi, selon la direction du 
-b 

champ 2, une même couche d'axe c nonnal vibre sur un mode ou sur deux 

modes, par exemple, pour la couche CdS 171268 sur Rutile 1 : 

la fig VIX.2 - 1.2. correspond à une excitation par champ nonnal. 

la fig VI1.2 - 2.2. correspond à utle excitation par champ incliné. 





Pour me incidence da vapeur de 35', la coucne oocenue CdS 8769 

sur R ~ t i l e  13 (épaisseur 2 microns) engendre le seul mode transverse ; 

l e s  pertes de conversion sont : (cavité 1A) 

P = 40dBB2,4GHa 
8 

V I I . 3  - 2. Yenitres en asllalcm coaxiales 

V I I . 3  - 2.1. Couches B axe normal. ----------- 
Le f i lm de CdS e s t  dgposé sur l e  c r i s t a l  par l ' in te r -  

médiaire d'une électrode métallique, préalablement évaporée sous vide. 

Cette fo is ,  l'ensemble couche plus ce l lu le  est B large bande e t  

de l a  frequence peut ê t r e  tracée, penaettant de caracter iser  l a  couche 

Les principaux rgsul tats  sont rassembl6s dans le tableau suivant : 
J 

8 ' 1  < 

1 r, 
, 2 , ,-A:, ' 

X.' 

La f i&w;ra VTlt.3 - 2,2. repaSsarate las c.~1urber de variattciw 4ms 

Cd# 25469 atir O r  e t  rPutile 5 

OdS 37649 ow O r  et Cariindm 17. 



dB CdS 2 7 6 6 0 A s u r  Au e t c o r i n d o n 1 7  

a c c o r d é  

d B  

4 0 .  

30. 

C d S  2 5 6 6 9  sur AU e t  R u t i l e  5 
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Lea pertes de conversion devienaent infgrfeures loreque l a  cellule 

coaxiale es t accordGe au moyen deus tubs!' 

VII.3 - 2.2. Couches B axe incliné 
------i--- - 

Elles s'obtiennent donc en inclinant l a  surface du 

substrat par rapport aux rayons moléculaires incidents lo r s  de l'évapo- 

ration. L ' angle indiqué i c i  os% 1 ' angle d'incidence des rayons 

vapeur, e t  non llangle d'inclinaison de l'axe de texture sur l a  surface 

ralement plus pe t i t  e t  varie selon l'dpais- 

7) . L 'Or  a tendance 

urf ace, quelle que 

ntion d'axe incliné 

ouches étaient 

incliné. Nos essais  

u adhérentes qu' el16 6 

ne détachaient au contact de l a  cel lule coaxiale. 

FOSTER 67 signale que l'Argent donne de bons résul tats  m a i s  que 

e recuit  e s t  susceptible de désorienter l a  texture. CURTIS 69 opQrant 

e recuit  température plus basse (350-400°) en atmosphère neutre (azote) 

v i te  pratiquement cet  inconvénient. 

Bff ectivement , 1 'argent donna des résul tats  dés l e s  premiere essais. 

400° suffisent pour 

Le tableau suivant domre quelques rgsultats  de mesure : 

I 

Couche Epaisseur mode L mode S 

CdS 8769 sur  Ag 
et Rutile 10 2,o ri 28dB 1 1,55 GHz 34dB B 0,65 Gïi t  

CdS 10769 sur  Ag 
e t  Rutile 11 1965 IJ 32dB 3 2QIz 36dB B 0,85 G i b  

La figure VIP.3 - 2.3. représente les  courbes de variation de 
pertes de conversion en fonction de l a  fréquence pour l a  couche : 

CdS 8769 sur  Ag e t  Rutile 10. 

Un ohoix judicieux du domaine de frequence permet de n'obtenir 

que l'un ou l 'autre mode. 



mode L 

C d S  8 7 8 9 A  sur A g  e t  R u t i l e  1 0  

d B  

1 2 G H z  



Une méthode de fabrication de couches de Slllfure de Cadmium 

utilisée par BALKANSKI 66 pour des couches photoconductives a été dévelop- 

pée pour des couches minces piézoélectriques et a donné de bons résultats. 

Elle présente trois avantages : 

- sa simplicité de mise en oeuvre : 
évaporation du composé pur, suivie de recuit dans la poudre du &me 

composé, B pression atmosphérique. 

Les méthodes de coévaporation utilisant simultanément plusieurs creusets 

d mise en oeuvre plus complexe. 
P 

opreté 

ne pollue pas le bâti B vide lui-même, mais seulement ses huiles ; 

apres un nettoyage conventionnel, il peut être réutilisé pour d'autres 

travaux, tels des métallisations destinées aux applications en supra- 

conductivité, qui exigent un haut degré de pureté. 

Dans les méthodes de coévaporation, la nocivité du S3ufre pur entra?- 

nerait des pollutions irrémédiables. 

- sa validité s'étendant B tous les types de couches : 

Les quatre types de couches piézoélectriques de Sulfure de Caarmum ont 

pu en effet être réalisées : 

couches B axe normal, avec ou sans sous-couche ; 

couches B axe incliné, avec ou sans sous-couche. 

La méthode de coévaporation en phase vapeur (de type DE gtr7;bi) ne permet- 

trait que la réalisation de couches il axe normal. 

Pour dliorer la reproductivité de fabrication, il serait néces- 

saire de pouvoir contrôler encours d'évaporation la croissance d'épaisseur 

de la couche elle-même. 

Actuellement, notre contrôleur B quartz reçoit, un diSplit différent 
de celui des cristaux, et il ne peut, par construction, être porté B la 

température niScessaire (+ 200') au dépot s toechidtrique de CdS . 
Un dispositif optique tel l'interf6romatre B deux ondes permet- 

trait le contrôle de croissance de la couche en cours de formation, et 

donc d'en prédéterminer 1 'épaisseur. 





CILLCIIL DES 0 0 N S W m  UNS LE CAS DE PUSE ïXEUWNALE 6mm 
(001) NO- A LA SURFACE. 

Vu pue ai3 - O = a si i 3 , il e s t  previs ible  que l e s  c t  
3 i  ghki 

aomporta;ntt un nombre impair d' indices 1131f2 son% nuls ; % ~ l s  son-ka 

"14 - " 1123 = O @'24 012223 O "25 ' "2213 3 O 

"35 = "3313 
= O 

= O' 1312 = O 

La symhtrie de l a  matrice ( c  = - ) permet de réduire l e s  oalauls 8. 
P9 P 

4 
i' la gloitie des oaef f ic ients .  



4 4 2 * . . - ( cos y + s i n  y + 2 cos% sin Y ) cll = cll 

2 2 2 2 2 2 
O' 2.2 = ( allae1 + al2an cil + ( ail&& + a12a21) o12 + 

... + 4 a a a a 1/2 ( y 1  - O ) = ..' 11 12 21  22 12 

...- ( + a12a22 I2 cll + ( - a a I2 c12 = 12 21 

2 2 " 2  ... - ( cosy s i n y  - c o s y s i n  Y ) cil + ( cos y + s i n ' y  )c12 = a 12 

2 2 2 2 "  ' 2 2 
'; 0'1133 13 = ( alfa33 + a12a33 ) '13 = ( cos y + , s i n  y ) c13 = aI3 

rl ., 
f . r  b , , > '  t: , 

3 3 ct16 O' 1132 = ( a  a + a  11 21 12~22 1011 

2 2 ... + 2(  a a a + a a a ) 1/2 (cll - O 11 12 22 11 12 21 

3 3 ... = ( cos y s i n  y - cosy s i n  y - c 

4 4 2 2 ... - (( s i n  y + m s  y + 2 oos y s i n  y ) cil = cll 
MT 

2 2 2 2 &!&$* 
"23 - "2233 ' s12a33 + ' ~ 2 ~ 3 3  ) '1s 

, *  >:;LfkJ ,a 

' saa- y + suz y l a  x3 " %-: 

 cos^ ei oosy s in  Y ) a13 = O 



2 2 4 4 2 2 ... = ( 2 cos ys in  y +  1/2 cos y + 1/2 s i n  y - s i n  y cos y ) c + ... 
11 

2 2 4 4 2 2 
+ ( - 2 cos y s i n  y - 1/2 cos y - 1/2 s i n  Y + cos Y s i n  Y ) c12 - - 

8 .  0 = 1/2 ( Cl1 - C12 ) = ch6 

I 1.2 - Constantes ----- piézoélectriques.  

I L e s c o e f f i c i e n t s e  sont c euxde l ama t t s i ce6mm(f ig1~ .1 .1 .2 )  
lmn 

~ - 
e15 = el13 - e223 = e131 = e232 

e - 
31 = e311 - e322 

a comme au § 1.1 ci-avant i 1 

Les coeff ic ients  e V  jk comportant un nombre p a i r  dl indices 1'31' ou 

aucun indice  "3" sont nuls ;  %els sonk  

I c i ,  l a  matrice n ' e s t  pas symétrique, e t  tous l e s  au t res  coe f f i c i en t s  

sont à calculer .  



,' = el 2 2 2 
15 113 = (alla33 + a12a33 15 15 15 )e = (i cos2 Y + s i n  Y )e  = e 

2 + a 2 2 2 
e'24 = "223 )e  = ( cos y + s i n  Y ) e  = e =(a12a33 22a33 15 15 15 

e'25 = e'213 = ( a21a11a33 + "22"12q3 ) e15 = O 

e - 2 2 3 
31= - (a33all + a33a:2)e31 = (' cos Y + s i n  Y 

= e31 

a2 + a 2 2 
et322 = (a33 21 33a22)e31 = ( cos2 Y + s i n  Y )e  

31 = "31 

e - 
36 = - C a33alla21 + a33a12a22 e31 = O 

1.3 Constantes d ié lec t r iques .  

'ki  = L a l n  'mn 

E 
11 = $2 et 53  sont seuls  d i f férents  de zéro. 

Les a sont comme au § 1.1 ci-avant . km 

- 2 2 2 
Elll - ((all+ a12) rl = ( cos2 y + s i n  y ) E 

= rll 11 

0 = f 2 2 2 2 
"21 + "22 

) rl = ( COS Y + s i n  y ) cil = E 2 2 11 

II. CALCUL DES CONSTaNTES DANS LE CAS DE PHASE HEXAGONALE 6mm 

EN TEXTLJRE (001) INCLINIPLF: SUR LA SURFACE. 

c ' = a C 
ghi j gkahlaima jn klmn 

Les a sont l e s  cosinus d i rec teurs  d'une ro ta t ion  autour de X' 
gk 2O 



all = a33 = COS B a = - a  = s i n $  13 31 

Les c klmn 
sont comme au § 1.1 ci-avant . 

Vu que a2i = O = a i 2 s i  i # 2, il es$ préwisible que l e s  c t  ghi j 

comportant un nombre impair d ' indices  "2" sont nuls ;  t e l s  sont: 

pour l e s  au t re s  coeff icients :  

c' = c' 4 2 2 4 2 2 + 4 a  a - 
11 13 '44 

- 
11 1111 = a14 + alla13 4 3  + "13 O33 

2 2 ... = cos4~cll+cos 6 s i n  6 ( 2 c 13 + '44 ) + s in  4 B c 
33 

c '  = c' = 2 2 2 2 
12 1122 11 22 '12 + "13~22 '13 13 

= cos B c12 + s i n  B c 

= 2 2 2 2 
= ct1133 11 31 '11 + ( "lla33 + a13a31 ) '13 + 

O -  

... + 2 2 - 
a13a33 '33 + a11a13a31a33 =44 

- 

2 2 4 4 2 2 2 2 . . . = cos B s i n  6 c + (cos $ +sin @)c13 + s i n  ocos go +4 cos Esin Bc 
11 33 44= 

2 2 . . . = cos 6 s i n  8 ( oll + c33 + 4 C4?L ) + ( O O S ~ B  + sin4 8 ) c13 



O 1 15= - cos 3 $ s i n $ c  + ( cos 3 B s i n B  - cos$ s in3 0 ) c13 + ... 11 

3 . .. + cos$ s i n  B c~~ + ( COS 3 B s i n  6 - cosfi s i n  3 
) C41 

c '  =a' 4 
2 2 2222 = "22 C2222 = C22 

2 2 2 2 2 2 
= "2233 = a22a31 '12 + a22a33 '13 23 = s i n  B c12 + COS B c 

13 

c' = a 2 2 - - 
2 5 = "2213 22alla31 '12 + a22a13a33 '13 

. . *  = - cos$ sin$ c 
12 

+ cos $ sin$ c13 

c f  = a 4 2 2 4 2 2 - 
3 3 31'11 + a31a33 '13 + a33C33 + '31a33 '44 ' 

4 2 2 4 2 2 . . . = s i n  6 c + 2 COS B s i n  B c + cos f3 c + 4 cos $ s i n  $ c 
11 13 3 3 44 

C* = C t  - 3 + ( a  2 a a + a  2 
3 5 3313 - "33"li '11 31 13 33 33a11 "31) '13 + ' O o  

. + 2 ( a a2 a 2 3 
31 33 11 + a33a31a13) '44 + a33a13 '33 

- - 

... - - 3 3 3 - s i n  Bcos B c + ( coaBs in  B - c o s $  s i n 6  ) c13 + 
11 

3 3 3 ... + 2  ( cosBs in  B - cos $ s i n @  ) c + cos $ s i n $  
44 3 

- a2 2 2 C'  
= cf2323 - a22 33 c44 + a22aj101/2 - c12) = 44 

2 2 ... = cos B c + s i n  ~ . 1 / 2  (cll - c ) 44 12 

= 0' - 2 + a 2 a a .l/2(cll - c 2312 - "22"33"13 '44 22 31 11 12) = 

... = c o s $ s i n g  c - CO& s i n 6  . l /2 ( c l l -  c ) 
44 12 

cl = C l  = a2 a2 + 2 a  a a a 2 2 
5 5 1313 11 31 '11 11 31 13 33 '13 + "13"33 '33 + 

2 2 - 
+ ( 211a33 + a:3a:1 + alla33a13a31 ) '44 - 

2 2 2 2 . . . = cos 6 s i n  B ( o - 2 c13 + c ) + ( 00s B - s i n  B l2 c44 
11 33 



ts e V  

aont r 

mmportant un nombre imp 

etll = etll .- 2 2 3 
a13a11 e15 + a13all e31 + .a13 '33 a .& 

2 E ... = cos B s in  8 (' 

etl2 - e t  
2 

12T = al3aZ2 e31 = s i n  B e 3 1 

+ a  a 2 2 = = 
alla31a33 '15 13 31 e31 

' 
a13a33 '33 

2 3 2 . . , P -, 3 y p ~  B s i n  B e + s i n  B ejl + 00s B sin6 833 
f l  . .  15 

' Z $ ~ $ $ & F ~ ~  '* 7 . **,-< vJ.*> '. .=.- 
, " 2 2 - ('lla33 + 15 113 

3 2 2 ... = (oos - c o s ~ s i n  6 )e - c o s ~ s i n  B 
2 

15 
e31 + cos g s in  B e33 



ets6 " e t  2 
212 = 522% ew sin 0 63 

15 
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III. CALCUL DÈS CONSTAEJ?ES DANS LE CAS DE PUSE CWI- 4 3 m 

EN TBXrmXE (111) NORXALJ4 A LA SIRFACE. 

111.1 Constaurhs électriques 

c ' a a  c ghi j ' a&%l i m  jn kl 1 

I Les a sont ceux du § 1.1 
& 

Lea coefficients ckm sont coux de l a  figure IV.3.1.1 a 

$ 7  . i l  

' .. O 1 1  = '1111 7 O2222 4 2  P. O1122 = 02211 
> 

Les coefficients de oette matrice ne diffèrent do ceux do l a  matrico 

6 ( § 1~~1 .1 .1 )  que par o14 0. 

A o correspondent l e s  %Inm 
14 

qui ne contiennent qu'une fois 

L'indic~ ''3" ; 911 que ai) = O = a 3 i 
si i 3 , eeuls font intervenir 

)u les ot ghi qui ne oontiannent eux aussi qu'une fo i s  l ' indice "3*". 

fiels sontr 

2 3 2 ... = ( - cos ys iny  + s in  y + 2 oasy sin y ) c u 



2 3 2 
a m .  i. ( s i n  Y O O S Y  - w s  Y 1 - 2  o o ~   in v )  o- 

: . Sas w>s9fidents de~ cette wstrice 4+~.!jrlpf7!,,, ne :!,..;J~F, d i f f b r q t  :''::r ., J,,'. . $!,;;j:;7t d 
' .? , ,!?, ,, , ,, , ;:5:9 ,,,. d ' P r &  . ,=.-, t,' ,, \ 

&mg (5 IV, 1.1 2) par 622i&:~,>:i.;r..,-":~; < >, ,,,-.r:',,' 
l';:!i;J$!:L$': .,:, 

!,*! ," ,..L-;k ),>! {!,. : ..!,$ ,:,?L'.".;y<:.::;;;.i!,+!l 'c:?. 
;,? !fqF;,c.;,,v ,, ,x,-L,.,.; A:, ,, , , ,,:,> ,,:.,.,r::* ,,,. ,;.y;: >,, d!>T5.*, ;?,.!,.!c ' ,,, UA?:; jt; 17'2 

@22 
mrrespon&t les elaa qxk ne wtiennenf pa. l'indioe "3"t 

Dono, serdils font intervenir 022 les eVijk qui erur aussi ne oontfcyslnad 
j,,;g&#$g 

p a  r-indioe "3" 3 tels sont8 
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E R R A T A  

16 ce qui donne, dans l e  oas de C G .  . . 
2 

46 2 lire8 tg fiT = + 0,666 

9 sin4 8 = '0,1600 

48 
3 - 2 esl2 = ( s in + - 3 60s y s i n y  ) -e22 

U  + U2 Wx3 - U2 . ex3 - r. 

55 2 U3 = - s i n  
1 + -  

Da, 7 - , t $ , j . > , ,  ' . r 
2iwsina 5 2iw oosa ' 

\ 
1 

7 7 

- 
=33 " 1 - ( - . ( $ c x . + a o t a ) U 1 + ( -  t g a + o q t a ) u 2  

*1 'p 2 1  1: 


