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Avant-propos

L’ensemble des travaux présentés dans ce mémoire ont été effectués au sein du
département Temps Fréquence de I’institut de Franche-Comté Electronique Mécanique
Thermique et Optique - Sciences et Technologies (FEMTO-ST). Cet institut est une Unité
Mixte de Recherches (UMR 6174) associée au Centre National de la Recherche Scientifique
(CNRYS) et rattachée simultanément a I'Université de Franche-Comté (UFC), I'Ecole Nationale
Supérieure de Mécanique et de Microtechniques (ENSMM), et I'Université de Technologie de
Belfort-Montbéliard (UTBM). FEMTO-ST a eté crée le premier janvier 2004. Ses activitées se
situent dans les domaines de la mécanique, de l'optique et des télécommunications, de
I'électronique, du temps-fréquence, de I'énergétique, de la fluidique, de I’automatique et de la

microrobotique, et enfin des matériaux et surfaces.

Au sein du CNRS, linstitut FEMTO-ST est rattaché a DI’Institut des Sciences de
I’Ingénieric et des Systémes (INSIS). Il regroupe des compétences variées et
complémentaires, et cultive la pluridisciplinarité, le souci de 1’excellence scientifique et de

I’innovation.

L'effectif total de FEMTO-ST est d'environ 500 personnes dont 270 permanents (175
chercheurs ou enseignants chercheurs et 95 ingénieurs, techniciens et administratifs). Les
recherches sont conduites avec l'aide de 180 doctorants recevant une formation de haut niveau

par la recherche.
FEMTO-ST est organisé autour de 6 départements de recherche qui sont :
* le département Automatique et Systemes Micromécatroniques
* le département Energie et Ingénierie des Systémes Multiphysiques
* le département de Mécanique Appliquée
* le département Micro Nano Sciences et Systémes
* le département d’Optique
* le département Temps Fréquence

Les travaux présentés dans ce manuscrit ont été financés par une allocation de thése

ministérielle. La région de Franche-Comté a financé I’achat de matériel.
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INTRODUCTION

Le quartz est le mieux connu des cristaux piézoélectriques monocristallins dans le
domaine temps-fréquence, aussi bien du point de vue de ses propriétés que de ses
applications, de ses méthodes d’usinage et de ses performances. Il existe cependant d’autres
cristaux piézoélectriques similaires qui n’ont pas encore bénéficié d’une étude aussi
approfondie. Des études ont déja été menées avec 1’orthophosphate de gallium (GaPOQy,), et les
travaux présentés dans ce mémoire se placent dans leur continuité et concerne la langasite
(LGS) et la langatate (LGT).

Le Chapitre I rappelle des généralités sur la piezoélectricité. Les cristaux de langasite et
de langatate ainsi que leurs caractéristiques y sont présentés. Une comparaison est faite avec
le quartz et le GaPO,. Quelques applications des matériaux sont exposées. Les conventions
relatives a 1’orientation des matériaux sont fournies et les modes étudiés sont évoqués. La

notion de coupe compensée en température est également introduite.

Dans le Chapitre 11, un modéle analytique simple est proposé pour I’étude des modes
d’extension et de flexion dans le plan pour la langasite et la langatate. Ce modéle est
également appliqué au quartz et au GaPO,4 pour comparer les résultats. Ce modéle a permis de
déterminer I’orientation théorique des coupes compensées en température pour ces modes de
vibration. Des simulations par éléments finis ont été menées pour vérifier la validité du
modele. Enfin, des barreaux et diapasons macroscopiques ont été fabriqués et des mesures

¢lectriques ont été réalisées pour prouver I’existence de telles coupes.

Le Chapitre Il concerne la fabrication de micro-résonateurs en langasite pour des
applications en microscopie. Différentes méthodes d’usinage sont envisagées et ’usinage
chimique est la solution retenue. Le procédé de fabrication est détaillé et les formes obtenues

sont étudiées. Des mesures électriques sont effectuées pour caractériser les résonateurs.
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GENERALITES

|I.1. PRESENTATION DES MATERIAUX

L'ensemble de notre étude est centré autour des matériaux piézoélectriques de synthése
que sont la langasite et la langatate. De part leurs propriétés piézoélectriques, ils s’avérent

intéressants pour des applications en tant que capteurs ou systemes résonnants.

.1.1.  La piézoélectricité

La piézoélectricité est un phénomene physique mis en évidence par les fréres Pierre et
Jacques CURIE a Paris en 1880. IIs avaient en effet démontré que certains cristaux généraient
une polarisation électrique sous 1’effet de contraintes mécaniques. En 1881, Gabriel
LIPPMANN déduit des principes fondamentaux de la thermodynamique 1’effet

piézoélectrique inverse [1]. Cela fut confirmé expérimentalement par les freres CURIE [2].

La piézoélectricité est le couplage entre les phénoménes mécaniques et les phénomenes
électriques. On distingue les deux effets piézoélectriques : I'effet piézoélectrique direct et

I'effet piézoélectrique inverse. La piézoélectricité est en fait un phénomeéne réversible.

> Effet piézoélectrique direct : Phénomene caractérisé par I’apparition de charges

électriques a la surface de certains cristaux soumis a une contrainte mecanique.

> Effet piézoélectrique inverse : Phénoméne caractéris€é par I’apparition de

contraintes mécaniques dans certains cristaux soumis a des charges électriques.

La piézoélectricité n’apparait que pour des cristaux et des céramiques anisotropes ne
possédant pas de centre de symétrie au niveau de l’arrangement atomique élémentaire
(Figure 1). S’il y a un centre de symétrie, si on soumet le matériau a une compression, le
centre de symetrie des charges positives et des charges négatives restera le méme ce qui
empéche I’apparition d’un dipdle élémentaire (Figure 2). En effet, les propriétés physiques
représentées par des tenseurs de rang impair ne se manifestent pas dans les cristaux

appartenant aux classes centro-symétriques ; c’est le cas de la piézoélectricité [3].

-16 -



Compression

C=C"=C"

Cristal sans centre de symétrie:

Pas de centre de symétrie au repos (a). Soumis a une
compression (b), les centres des charges + et — initialement
confondus se séparent créant un dipole électrique : |'effet
piézoélectrique apparait.

Figure 1 : Matériau sans centre de symétrie

(a) (b) Compression

C=C"=C"

Matériau ayant un centre de symétrie:
Aucun effet piézoélectrique n'apparaitaprées compression.

Figure 2 : Matériau ayant un centre de symétrie
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Soient Tj; et S les composantes des tenseurs des contraintes et des tenseurs des
déformations respectivement et soient E; et D; les coordonnées du champ électrique et du
déplacement électrique respectivement. On adopte les notations standards [4] et la convention

de sommation d’Einstein. Les équations constitutives de la piézoélectricité s’écrivent alors :

Sij = Sty T + dijicEie (1)
D; = dy Ty + €[E; 2

Les d;j, sont les coefficients piezoélectriques directs, les sfjkl sont les coefficients de

souplesse et les sl-Tj sont les coefficients de permittivité.

Ces équations expriment le couplage électromécanique du matériau piézoélectrigue.

1.1.2.  Origine et fabrication des cristaux de langasite et de

langatate

La langasite, ou LGS, est ’oxyde mixte de lanthane, de gallium et silicium. Sa formule
est LasGasSiOy4. La langatate, ou LGT, est un dérivé de la langasite. Sa formule est
LasGas 5Tap5014. La langasite, la langatate ainsi que la langanate, ou LGN (LaszGas sNbg5014),

font partie de la famille dite des langasites, ou LGX.

Ces matériaux ont été créés et développés en Russie au début des années 1980 avec la
collaboration de I’ « Institute of Cristallography of the Russian Academy of Sciences » et de

la « Moscow State University ».

Contrairement au quartz qui peut étre naturel ou synthétique, la langasite et la langatate
sont toujours synthétiques. Les monocristaux utilisés sont fabriqués selon la méthode de
Czochralski (Figure 3) [5][6][7][8] qui consiste en une solidification orientée a partir d'un
germe de petite taille. Le matériau est fondu a une température juste au dessus du point de
fusion avec un gradient de température contr6lé ; le germe est déposé dans une navette juste
au dessus du liquide. Ce dernier se solidifie sur le germe et garde la méme organisation
cristalline par épitaxie. On tire peu a peu le germe tout en le faisant tourner a vitesse trés

lente.
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Cristal
cylindrique

Amorce L
de tirage

Creuseten |[]
platine T

Elément def_...-—-‘
chauffage - Matiére

en fusion

lsolant —{T"

Figure 3 : Procédé de tirage de la méthode de Czochralski.
La Figure 4 représente des monocristaux de langasite et de langatate du fabricant russe
Fomos [9].

Figure 4 : Monocristal de langasite (a gauche) et monocristal de langatate (a droite) © 2010
Fomos-Materials.

1.1.3.  Structure cristallographique

Les cristaux de la famille des langasites ont une formule chimique du type A3BC3DO14,
ou A, B, C et D correspondent a des cations. A représente un site décaédrique entouré par 8
atomes d’oxygene, B un site octaédrique entouré par 6 atomes d’oxygene, C et D des sites

tétraédriques entourés par 4 atomes d’oxygene [10].
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Dans le cas de la langasite, les sites A, B, C et D sont occupés par :
* A desatomes de lanthane La ;
+ B, Cetlamoitié de D : des atomes de gallium Ga ;
« Lamoitié de D : des atomes de silicium Si.
Dans le cas de la langasite, les sites A, B, C et D sont occupeés par :
* A desatomes de lanthane La ;
« B, Cettrois quarts de D : des atomes de gallium Ga ;
« Unquartde D : des atomes de tantale Ta.

L’axe X est un axe de symétrie binaire, I’axe Z est un axe de symétrie ternaire.

1.1.4. Coefficients des matériaux.

Le quartz, les langasites et le GaPO, sont des cristaux appartenant a la classe 32.
Rappelons les matrices de constantes établies pour de tels cristaux dans le repere

cristallographique [4].

Matrice des coefficients de raideur :

((:11 Ciz Ciz (i 0 0
Ci €y C3z —Cy 0 O

les Gs s 0 0 o
Col=lc, —cto 0 cw 0 0 )
0 0 0 0 Cum Cu
[0 0 0 0 . Cgl

Avec :
C66 — Cll - C12 (4)
2
Matrice des coefficients de souplesse :
(511 S12 S13 S14 0 0
S12 S11 S13 —S14 0 0
_|S13 S11 S33 0 0 0
I:SU] - 514 _514 O 544 0 O (5)
0 0 0 0 Sas 2514
[0 0 0 0 25, Sed
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Avec

See = 2(S11 — S12) (6)

Matrices des coefficients piezoélectriques inverses et directs :

811 —611 0 814 0 0
[eij] = [ 0 0 0 0 —eqy _311] (7)
0 0 0 0 0 0
d11 _d11 O d14 0 0
[d,;] = [ 0 0 0 0 —dy —2d11] (8)
0 0 0 O 0 0
Matrice des coefficients diélectriques :
g1 O 0
le] = [ 0 &y 0 ] 9)
0 0 &33

Matrice des coefficients de dilatation a I’ordre k :

[ab]=10 af O (10)

.1.5.  Qualité des matériaux

Selon les fournisseurs, on remarque des différences dans la qualité des matériaux [11].
On peut constater par exemple que la couleur de ceux-ci varie de 1’orange foncé au vert-jaune.
La coloration est liée en partie a la présence de certaines impuretés [12][13][14], en particulier
a celle de rhodium dans le creuset de platine (Pt/Rh) qui est soluble dans le mélange et peut
donc étre incorporé dans le réseau et donner la couleur rouge orange. La quantité d’oxygéne
présente lors de la synthése joue également un rdle important dans la coloration du
cristal [15][16].

11 existe d’autres défauts ou impuretés qui entrainent des variations dans la qualité des
matériaux tels que les impuretés chimiques, les inclusions, les fissures, les variations de la

composition, les zones de croissances, les dislocations, et les macles [17].
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La découpe et le polissage de nos plaques a fait apparaitre certains défauts comme des
zones ou 1’état de surface est différent (Figure 5) et des fissures. La langasite étant un
matériau dur et fragile ainsi qu’un mauvais conducteur de chaleur, les conditions de
température lors de la synthese du matériau peuvent engendrer la formation de fissures

résultant des contraintes internes [18].

Figure 5 : Défaut apparu apres le polissage.
Cette diversité de qualité des matériaux entraine une incertitude sur les valeurs des
coefficients des matériaux et pose des problemes de reproductibilité de leur comportement.
Les résultats issus des modeéles sont obtenus avec des coefficients donnés dans la littérature

[19] mais ceux-ci peuvent ne pas correspondre au matériau utilisé pour nos mesures.

Selon les sources de la littérature, les coefficients des matériaux varient. Par exemple,
les constantes de souplesse de la LGS (cf. Tableau 1) varient de 0,11 a 13 % par rapport aux
valeurs fournies dans [19]. Les écarts les plus significatifs sont par rapport a [20] qui est la

plus ancienne source de valeurs ; les valeurs des autres sources ne varient pas de plus de 2 %.

Tableau 1 : Constantes élastiques linéaires de souplesse de la LGS (en 10?m2/N).

Su- Si" Si" St S Set Seer Réf.
8,75 4,02 1,88 - 5,31 21,99 25,54 [20]
8,73 -4,24 1,66 3,47 5,05 20,67 25,94 [19]
8,74 4,24 1,64 3,40 5,02 20,34 26,07 [21]
8,78 4,29 1,66 3,48 5,04 20,55 26,11 [22]

Les sensibilités thermiques des constantes de souplesse au premier et au deuxiéme ordre
(Tableau 2 et Tableau 3) varient de fagcon beaucoup plus significative d’une source a 1’autre,
c¢’est pourquoi nous utiliserons les valeurs mesurées au laboratoire pour le méme cristal de

méme origine que celui de nos expériences [23].
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Tableau 2 : Sensibilité thermique des constantes élastiques de souplesse de la LGS (au premier

ordre).
Premier ordre : Ts% (en 10%/°C) Réf.
Su- Sio Sis Su S Sus Ses
24,4 -89,0 -2,51 -164 69,3 27,4 -42,2 [12]
-96,1 -337 165 -249 151 43,5 -175 [24]
-58,5 -156 -2,37 -430 61,7 -41,2 -109 [25]
-4,88 -79 81 -172 102 28,1 -29,2 [26]
-10,5 -117 109 -317 102 4,21 -45,1 [27]
-31,0 -146 109 -355 110 3,91 -69,7 [23]
Tableau 3 : Sensibilité thermique des constantes élastiques de souplesse de la LGS (au deuxiéme
ordre).
Deuxiéme ordre : Ts® (en 10°/°C?) Réf.
St Siz- Sz S Sas- Su Ses
1257,6 3112 -666,47 2221 -239,6 144 1832 [24]
167 281 62,3 492 71,8 148 205 [23]
Tableau 4 : Coefficients de permittivité relatifs de la LGS.
€1 €9 £33 € €1l € €35/ €0 Réf.
18,90 50,44 18,99 50,44 [19]
_ - 18,91 52,1 [28]
18,1 50,3 18,7 - [21]
19,04 50,51 - - [22]

Tableau 5 : Coefficients piézoélectriques inverses (en C/m?) de la LGS.

en €14 Réf.
-0,402 0,130 [29]
-0,456 0,150 [19]
-0,431 0,108 [30]
-0,438 0,104 [31]

Les coefficients piézoélectriques directs sont calculés a partir des coefficients

piézoélectriques inverses (Tableau 6).
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Tableau 6 : Coefficients piézoélectriques directs de la LGS (10™2C/N).

diy dis Réf.

-6,36 5,85 Calculés d’apres [19]

Seule la source [32] donne les coefficients de dilatation de la langasite au second ordre

(Tableau 7).

Tableau 7 : Coefficients de dilatation au premier (en 10°/°C) et au second ordre (en 10°/°C?) de

la LGS.
' 0z 011 O33° Réf.
5,68 4,08 5,43 2,48 [32]
5,07 3,60 - - [33]
5,11 3,61 - - [34]
5,84 4,03 - - [24]

Les valeurs des coefficients retenues pour les calculs concernant la LGS sont celles des
sources [19], [23] et [32]. Les valeurs de la source [23] ont été mesurées au sein méme du

laboratoire.

Les Tableaux ci-aprés donnent les coefficients de la langatate. Il existe moins de

références pour ce matériau que pour la langasite dans la littérature.

Tableau 8 : Constantes élastiques linéaires de souplesse de la LGT (en 10 mz2/N).

SllE SlZE 813E 814E 833E S44E SG5E Réf
9,13 -4.47 -1,838 -3,597 5271 21,47 27,21 [29]
9,81 -3,756 -3,099 -3,626 6,856 21,45 27,13 [35]

Tableau 9 : Sensibilité thermique des constantes élastiques de souplesse de la LGT (au premier

ordre).
Premier ordre : Ts" (en 10%/°C) Réf.
Siy Siy Sis Sia Sss Si See
1,192 -75,76 66,02 -405,34 89,76 -89,414 -24,128 [29]
-43,3 -209 151 -515 136 -101 -97,7 [23]
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Tableau 10 : Sensibilité thermique des constantes élastiques de souplesse de la LGT (au
deuxiéme ordre).

Deuxiéme ordre : Ts® (en 10°/°C?) Réf.
Su- S Sis- Su- Sas Su Ses-
921,18 2124,33 -686,875 2951,15 -227,82 430,43 1316,9 [29]
231 428 29,2 827 70,2 318 296 [23]
Tableau 11 : Coefficients de permittivité relatifs de la LGT.
€1/ €0 £33 €0 €11/€ €33/ €0 Réf.
18,271 78,950 19 78,950 [29]
18,5 60,9 - - [35]
19,0 52,0 - - [30]
Tableau 12 : Coefficients piézoélectriques inverses (en C/m?) de la LGT.
€11 €14 Réf.
-0,456 0,094 [29]
-0,54 0,07 [35]
Tableau 13 : Coefficients piézoélectriques directs de la LGT (10™C/N).
dy dig Réf.
-6,54 5,30 Calculés d’apres [29]
-7,58 5,42 Calculés d’apres [35]
Tableau 14 : Coefficients de dilatation au premier (en 10°/°C) et au second ordre (en 10°/°C?) de
la LGT.
ot ags’ g’ 033° Réf.
6,087 3,827 4,736 5,030 [29]
6,17 3,93 4,77 4,01 [32]

Les valeurs des coefficients retenues pour les calculs concernant la LGT sont celles des

sources [23],

[29] et [32].
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.1.6. Comparaison avec d'autres matériaux piezoélectriques

Comme le quartz, la langasite et la langatate appartiennent a la classe cristalline 32. La
langasite et ses dérivés possedent un réseau hexagonal pour lequel a = =90°eta=>b #c.
Le Tableau 15 présente une comparaison entre quelques propriétés du quartz, du GaPQOy, de la
LGS et de la LGT.

Les matériaux tels que la langasite et la langatate ont 1’avantage par rapport au quartz de
pouvoir étre utilisés a des températures élevées. En effet, le quartz perd ses propriétés
piézoélectriques au dela de sa température de transition de phase o vers B autour de 573 °C
(température de Curie), la phase p n’étant pas piézoélectrique. La langasite et la langatate
n’ont pas de température de transition de phase et gardent quant a elles leur propriétés

piézoélectriques jusqu’a leur température de fusion [33].

Ils permettent aussi d’obtenir des dispositifs résonnants ayant de forts coefficients de
couplage électromécanique. Les coefficients piézoélectriques di; et di4 sont respectivement 3

et 10 fois plus élevés que ceux du quartz.
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Tableau 15 : Comparaison des propriétés du quartz a celles d’autres matériaux piézoélectriques

analogues.
Ortho- .
Matériau Quartz SiO, phosphate de L;‘ggass;g La Eaangz_;lrtste o
gallium GaPO4 3 5 14 3 5,5 0,514
Classe de 32 32 32 32
symetrie
Point ‘1‘2‘”3'0”’ 1650 1670 1470 1510
4 933
Tempe!’a}tu re de 573 Pa}s.de Pas de transition
transition de Transformation transition de
o a— B de phase
phase, °C o —> Beristo phase

a=b=4,913 a=b=4,901 a="b=28,1685 a=b=8,2470

Paramétres de la
¢ = 5,1303[34]

maille, A c=5406[36] | c=11,048 ¢ =5,0920

Densité, kg/m® 2648,6 3570 57424 6126

Coefficient de

couplage
électromécanique
pour des poutres 10,9 14,5 16,6 16,7
issues de coupes

X vibrant en
extension selon Y,
%

diy 102C/N 2,31 [37] 4,5 [38] -6,36 [19] -6,54 [29]

dus, 102C/N -0,726 [37] 1,9 [38] 5,85 [19] 5,30 [29]
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1.1.7.  Applications

Le quartz est le plus connu et le plus utilisé des cristaux piézoélectriques
monocristallins. Cependant des études ont été menées avec d’autres matériaux comme le
GaPOy, laLGS et la LGT.

Il a été envisagé de créer des filtres & ondes acoustiques de surface, dits filtres SAW
(Surface Acoustic Waves), avec le GaPQO, [39] et la langasite [40], ainsi que des résonateurs a
ondes acoustiques de volume ou BAW (Bulk Acoustic Waves)[41] en langasite et en
langatate. Au sein du laboratoire ont été réalisés des prototypes d’oscillateurs équipés de
résonateurs langatate qui ont montré qu’il est possible de descendre au moins a des stabilités

de 5.10™" sur des temps d’intégration allant de 1 a 40 s [11].

Les formes les plus courantes des résonateurs a ondes acoustiques de volume sont les
barreaux, les diapasons et les plaques (Figure 6). Il existe aussi des résonateurs de type BVA
(Boitier a Vieillissement Amélioré), une version plus évoluée des résonateurs de type disques
(Figure 7) [42]. Les barreaux et diapasons vibrent en extension ou en flexion tandis que les
plaques vibrent en cisaillement d’épaisseur. Ces résonateurs ont tous pour point commun
d’exploiter une vibration mécanique qui est entretenue. Celle-ci est reliée au potentiel

électrique grace aux propriétés piézoélectriques.

Figure 7 : Résonateur de type BVA. Détail des piéces constitutives d’un tel résonateur.
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Dans la suite de ces travaux, nous nous intéresserons uniquement aux resonateurs de

types barreaux et diapasons.

1.1.8.  Usinage chimique

Les premiers essais d’attaque chimique anisotrope des cristaux datent du début du
XXM sigcle [43]. L’étude portait alors sur le controle des formes et des symétries des figures
de dissolution se développant en surface du cristal pour en vérifier son orientation, révéler des

défauts de la structure cristalline et/ou la présence d’ impuretés.

Le procédé d’attaque chimique permet d’amincir [44] ou de polir [45][46] les
¢chantillons en complément des procédés de rodage et de polissage mécanique. L’usinage
chimique anisotrope est également utilisé pour la fabrication de microstructures par gravure et
découpe [47]. 11 a pour avantages le fait que le procédé est atraumatique et n’engendre pas de
contraintes dans le matériau, la reproductibilité des résultats et le faible codt lié au fait que

c’est un procédé collectif.

L’usinage chimique du GaPO, a déja été abordé par certains travaux [48]. Takeda[49] a
effectué un travail expérimental en mesurant les taux de dissolution de la langasite pour les
trois orientations X, Y et Z par diverses solutions acides inorganiques (HCIl, HF, HNOsg,
H2SO4, H3PO,4, HCI + HNO3, HCI + H3POy4, HCI + HF) ; il a également évalué la rugosité de
surface et fourni la forme des états géométriques de surface. Des essais d’usinabilité des
matériaux de la famille des langasites ont été effectués au sein méme du laboratoire
[17][50][51][52]. Assoud [17] a étudié la dissolution contrdlée de lames de LGS en vue de
leur amincissement pour la réalisation de résonateurs haute fréquence de type « anti-mésa » ;
elle a démontré I’anisotropie de dissolution du point de vue de la cinétique d’attaque.
AKkil [50] a réalisé pour la langasite une analyse des formes usinées 2D par des bains de

H3PO4, H,SO,4 et HCI, afin de constituer une base de données.
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|.2. MODES DE VIBRATION

1.2.1. Conventions

Selon la norme IEEE 176-1987 [4], il existe, pour les matériaux piézoélectriques, une

convention permettant de connaitre le sens de 1’axe X, lorsque I’on connait sa direction.

Cette convention dit que la normale sortante X est la face ou apparaissent les charges

négatives lorsque 1’on comprime le cristal (Figure 8).

Force

++++

’
+/¥+++++++ y

Normale
sortante X

Figure 8 : Convention de la normale sortante X pour les matériaux piézoélectrigues.

Pour I’ensemble de notre étude, nous utiliserons des coupes X (coupes a simple
rotation) de langasite et de langatate, c'est-a-dire que la direction X est normale aux plaques et
le sens est donné par la Figure 8. Les dispositifs obtenus dans ces plaques sont orientés dans

des repéres tournés autour de 1’axe X.

On note ainsi (XY)0°, I’orientation d’un dispositif dont la longueur est selon I’axe Y du
repére cristallographique (OXYZ). L’orientation (XYX’)0° correspond & une rotation de 6°
autour de 1’axe X par rapport a (XY)0° (Figure 9). On notera (OX’Y’Z’) le repére tourné

obtenu apreés une rotation d’angle 0 autour de (X = X’).
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xX=X'
Figure 9 : lllustration de I’orientation a simple rotation de 6° autour de I’axe (X=X") : (XYX’)0°.

Outres les coupes X a simple rotation, il existe des travaux réalisés avec des coupes a

double rotation ou des coupes Y.

Pour le quartz, la convention de 1949 adoptée par le « Institute of Radio Engineers »
[53] est encore utilisée. Elle précise que le sens positif de I’axe électrique (axe X) est
déterminé, pour un quartz droit, par le c6té ou les charges négatives apparaissent lors d’une

traction suivant la direction OX [54].

1.2.2. Modes d’extension et de flexion dans le plan

Les dispositifs obtenus a partir de coupes X et ayant des électrodes déposées sur les
faces supérieures et inférieures de la lame d’origine peuvent résonner selon des modes

d’extension et de flexion dans le plan.

Pour le mode d’extension, il suffit de deux électrodes, une sur chaque face de normale
X (cf. Figure 10). Pour le mode de flexion, il faut des électrodes croisées, deux par face de

normale X (cf. Figure 11).
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EXTENSION

++ +

1
+ + 4+ + + F + + 4+ 4+ o+
N

___________

Figure 10 : Configuration des électrodes pour la vibration en extension [55].

FLEXION |y

Cem—

o+ o+ o+ H O+ o+ o+ o+ o+
1
N

/7 /7 /7

Figure 11 : Configuration des électrodes pour la vibration en flexion autour de X [55].

Ces configurations s’expliquent par la forme des matrices des coefficients
piézoélectriques et des coefficients diélectriques dont le nombre de composantes non nulles

limite les possibilités de couplage électromécanique (cf. 1.1.3).

1.2.3.  Coupes compensées en température

La sensibilité des résonateurs a la température dépend principalement de la coupe dont

ils sont issus. Les coupes compensées en température sont choisies afin de minimiser la
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dépendance fréquence/température. Des coupes spéciales ayant un comportement en
température linéaire peuvent étre utilisées pour des applications capteurs ; par exemple la
coupe LC du quartz sert a faire des thermométres a quartz [56]. La Figure 12 donne la
variation relative de fréquence en fonction de la température pour différentes coupes de quartz

et la Figure 13 la sensibilité relative en fonction de la température d’une lame de quartz de

coupe LC.
10 / ‘E\\\\\
€
& 0 f\.\\ Coupe AT
"E- 4: \ \ Coupe CT
/: N /
q '10 - w N—"7F/ ....... Cou pe BT
/ —
= = CoupeDT
‘ \
-20
-40 -20 0 20 40 60 80
Température (°C)

Figure 12 : Variation relative de fréquence en fonction de la température pour différentes
coupes de quartz (d’apres [57]).

400
200 — -\\
g o N
g 200 / AN
E -400 /
3 -600
§ 800 // \‘
1000
11200
0 20 40 60 80 100

Température (°C)

Figure 13 : Sensibilité relative en fonction de la température d’une lame de quartz de coupe LC
(d’aprés [57]).
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Chapitre I
ANALYSE DES MODES

D’EXTENSION ET DE
FLEXION DANS LE PLAN
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. ANALYSE DES MODES D'EXTENSION ET
DE FLEXION DANS LE PLAN

Dans ce chapitre, nous avons utilisé un modeéle analytique simple pour les modes
d’extension et de flexion dans le plan de poutres en langasite et en langatate. Grace a ce
modele, nous avons déterminé I’orientation des coupes compensées en température pour ces
modes de vibration. Nous avons ensuite fabriqué des dispositifs pour confronter les résultats
théoriques aux résultats expérimentaux. L’objectif n’était pas d’avoir un modele trés fin mais

de determiner les coupes compensées en température rapidement [58][59][60][61][62][63].

I1.1. MODELES ANALYTIQUES

Nous ne tiendrons pas compte des effets piézoélectriques dans les modeles suivants et
nous nous placerons dans le cas de coupes a simple rotation car nous disposions de plaques de

fabrication industrielle en coupe X.

Figure 14 : Orientation d’une poutre ayant un angle de rotation 0 dans le repére
cristallographique (XY2).

Tous les calculs sont effectués pour une poutre d’épaisseur t selon X’, de longueur |

selon Y’ et de largeur w selon Z’ dans le repére (X Y’Z’) tourné de 6 autour de X.

I1.1.1. Elongation libre-libre

Pour une poutre libre-libre, la fréquence de résonance a

T = T, sur le mode fondamental est [64] :

1 1

B 2Ly | poS'22

fo (11)

Avec :
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l, : longueur du barreau a la température T ;
Po- Masse volumique du matériau piézoélectrique a la température T ;

s',, : composante 22 de la matrice [sl-]-] des souplesses a la température T, dans le repére

tourné.

TO - ZSOC-

11.1.2.  Flexion dans le plan encastré-libre

Si on se place dans le cadre de I’hypothése de Bernoulli (la poutre est élancée et au

cours de la déformation, les sections droites restent perpendiculaires a la courbe moyenne), la

fréquence de résonance a T = T,, sur le mode fondamental pour une poutre encastrée-libre
s’écrit [64] :

A2 I

_ , (12)
271102 S0PoS 22

fo

Avec :
lo : longueur du barreau a la température Ty, ;

po - Masse volumique du matériau piézoélectrique a la température T, ;

!

s',, 1 composante 22 de la matrice [sij] des souplesses a la température T, dans le

repére tourné ;

So = wyt, : section rectangulaire de la poutre a la température T, ;

W03t0) .
b

I : moment d’inertie a la température T, (I = "

A: une constante dépendant des conditions d’encastrement. Dans le cas d’une poutre

encastrée-libre, A = 1,8751.
TO = 250C
Soit :

2w, 1

fl=———
7 2m Iy V12pgs'y;

(13)
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11.1.3. Influence de la température

1.1.3.1. Mode d’extension

On sait que les variations de temperature modifient les propriétés physiques du
matériau. Elles engendrent aussi une déformation du cristal qui fait changer les dimensions et

donc la masse volumique du résonateur.

Si on dilate les dimensions d’un barreau dont 1’orientation est définie par 1’angle 6, on a

au deuxiéme ordre :

t(T) = to(1+ a1, (T — Ty) + '3, (T — Ty)?) (14)
I(T) = lo(1+ a'3,(T — To) + a'%,(T — Ty)?) (15)
w(T) = wo(1 + a'33(T — Ty) + a'35(T — Ty)?) (16)
Ou:
'] = [r1[af] 01" (17)
1 0 0
[r] = [0 cos§ —sin 9] (18)
0 sin@ cosé
Avec :

a’{-“j : coefficients de dilatation a I'ordre k dans le repére tourné ;

[r] : matrice de rotation

Pour la masse volumique, on obtient :

T) = —toloWo 19
p(T) = WD) (19)

Pour s’22(T),ona:
§'22(T) = §'22(1 + Te,,, (T = To) + T2, (T — Tp)?) (20)

Si on réinjecte ces équations dans I'équation de la fréquence de résonance, on obtient la

fréquence en fonction de la température.
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Cette fréquence peut étre écrite sous la forme d'un développement limité autour de la

température de référence To= 25 °C [65] :

fUU=fdl+7fkT—ﬂQ+7§%T—7@2+ﬂ$kT—7a3+

Avec :

TC(;) . Coefficient de Température de la Fréquence (CTF) du i-eme ordre ou

"Temperature Coefficient of Frequency"” (TCF) en anglais.

(22)

7O _ iaif(?‘)
o ilfy ort ) .

Les CTF s’expriment en fonction des coefficients de dilatation et des coefficients de
température de la souplesse. Le développement au deuxieme ordre donne (voir Annexe A

pour le détail des calculs) :

1
()— (a11+a'33 Te.,

-a'l, (23)

1 A /A A I
Tc(jf) = Z(Za 2 — (@1 +2a'%; — (@'33)? = 2T2, + ( 522) — 2a'?

5 (24)
) 3(15)

Pour le quartz et le GaPQOy, la formule (21) peut étre développée au troisiéme ordre. Ce

n’est pas le cas pour la langasite et la langatate faute de disposer des coefficients nécessaires

pour calculer TC(;’).

11.1.3.2. Mode de flexion

Pour une poutre orientée selon l'axe Y’ soumise a une variation de température

AT =T — T,, on obtient la dilatation suivante :
t(T) = to(1+ a'} (T —Ty) + a'2,(T — Ty)?) (25)

U(T) =1o(1+ '3, (T —Ty) + a'3,(T — Ty)?) (26)
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w(T) = wo(1+ 0‘%3 (T —Ty) + aI§3(T —-Tp)?) (27)

Pour la masse volumique on obtient alors :

_ tolowo
p(T) = O wW(D) (28)
Pour s',,(T),0ona:
§'22(T) = §'22(1 + T, (T = To) + T2, (T = Tp)?) (29)
F) = fo(L+TPT =Te) + TP = To)2 + TP (T = To) + o
(30)

+T2(T = Tp)t)

On calcule les coefficients de température de la fréquence de la méme maniere que pour
le mode d'élongation [65] (voir Annexe B pour le détail du calcul). On a donc au premier
ordre :

S22

1
Tc(;) -2 (@'l +3a'35 =Ty, — 3’3, (31)
Et au second ordre :

1 ! ! / ’ 2 ,
1 = 3 (2% - @h)? + 60k — 3@k — 21, + (13,) — e

4 22
(32)

1 2
+3(a'},)?) + E(TC(;))

11.1.4.  Coupes compensées en température

A partir du modele, nous avons trace les coefficients de température de la frequence du
premier et du second ordre en fonction de 1’angle de rotation 0 pour des barreaux en langasite
et en langatate résonnant en élongation et en flexion. Ces courbes nous ont permis de

déterminer théoriqguement les coupes compensées en température au premier ordre.
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1.1.4.1. Mode d'extension LGS

Les coupes compensées en température sont celles qui ont un angle de rotation 6 tel que
Tc(fl) s’annule. Dans le cas de la langasite en extension, ces coupes sont obtenues pour

0 =—7,1°¢et @ = 61,9° (Figure 15).

o] TN

ol /N

T.A" (ppm/°C)
o
T~

Y \

~_ N\

-90 -70 -50 -30 -10 10 30 50 70 90
Angle de rotation 6 (°)

Figure 15 : Tg}) en fonction de I’angle de rotation 0 pour la LGS en extension.

Au second ordre, les coefficients de température de la fréquence correspondants a ces

angles sont Tc(jf) = —64,9.1079/°C?% et TC(]?) = —73,6.1079/°C?, respectivement (Figure 16).

~ 1\ s

-100

T.4? (ppb/°C?)
g
""""""'::'7‘/
i
1

-120
-90 -70 -50 -30 -10 10 30 50 70 90
Angle de rotation 0 (°)

Figure 16 : Tg) en fonction de I’angle de rotation 0 pour la LGS en extension.

Le Tableau 16 recapitule ces résultats.
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Tableau 16 : Coefficients de température de la fréquence du 2" ordre pour une poutre de
section rectangulaire vibrant en extension (LGS).

Extension LGS
0 (degré) -71 61,9
72| (10° 1°C?) 64,9 73,6

Les Tc(fz) sont du méme ordre de grandeur pour les deux orientations (écart d’une dizaine

de %). L’orientation 6 = —7,1° donnera tout de méme une meilleure compensation en

température.

50

-50

-100

-150

-200

Af/f(ppm)

-250

-300

-400

-450

-30 -20 -10 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

Température (°C)

Figure 17 : Variation relative de fréquence en fonction de la température pour différentes
orientations (LGS en flexion).

La fréquence de résonance varie de moins de 150 ppm pour un écart de 40 °C par

rapport a I’ambiante dans le cas de barreaux orientés selon les coupes compensées en

température (Figure 17).
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11.1.4.2. Mode d'extension LGT

Dans le cas de la langatate en extension, les coupes compensées sont obtenues pour
0 = —7,3°et 8 = 68,6° (Figure 18).

100 |
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-90 -70 -50 -30 -10 10 30 50 70 90
Angle de rotation 0 (°)

Figure 18 : TE}) en fonction de I’angle de rotation 0 pour la LGT en extension.
Au second ordre, les coefficients de température de la fréquence correspondants a ces
angles sont TC(;) = —83,7.1079/°C? et TC(;) = —101,9.107%/°C?, respectivement
(Figure 19).
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Figure 19 : TE? en fonction de I’angle de rotation 0 pour la LGT en extension.

Le Tableau 17 recapitule ces résultats.
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Tableau 17 : Coefficients de température de la fréquence du 2" ordre pour une poutre de
section rectangulaire vibrant en extension (LGT).

Extension LGT
0 (degré) -7,3 68,6
72| (10° 1°C?) 83,7 101,9

Le Tc(lf) est plus faible pour 6 = —7,3° que pour 8 = 68,6° (écart 20 %). L’orientation

0 = —7,3° sera donc a privilégier si on veut une bonne compensation en tempeérature.
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Figure 20 : Variation relative de fréquence en fonction de la température pour différentes
orientations (LGT en extension).

La variation de la fréquence de résonance est inférieure a 200 ppm pour un écart de 40
°C par rapport a I’ambiante dans le cas de barreaux orientés selon les coupes compensées en
température (Figure 20).

La Figure 21 donne la variation relative de fréquence en fonction de I’orientation 6 pour

des barreaux en LGS et LGT vibrant en extension. On constate que ces variations sont

presque les mémes pour les deux materiaux.
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Figure 21 : Variation relative de fréquence en fonction de ’orientation 6 (LGS et LGT en
extensiona T = 25°C).
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11.1.4.3. Mode de flexion LGS

Pour la langasite en flexion, les coupes compensées correspondent a 6 = —6,5° et
0 = 62,2° (Figure 22).
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Figure 22 : TE}) en fonction de I’angle de rotation 0 pour la LGS en flexion.
Au second ordre, les coefficients de température de la fréquence correspondants a ces

angles sont Tc(jf) = —69,3.1079/°C?% et TC(]?) = —71,2.1079/°C?, respectivement (Figure 23).
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Figure 23 : TE? en fonction de I’angle de rotation 0 pour la LGS en flexion.

Le Tableau 18 récapitule ces résultats.
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Tableau 18 : Coefficients de température de la fréquence du 2" ordre pour une poutre de
section rectangulaire vibrant en flexion (LGS).

Flexion LGS
0 (degré) -6,5 62,2
72| (10° 1°C?) 69,3 71,2

Les Tc(lf) ont le méme ordre de grandeur pour les deux orientations (écart 3 %).
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Figure 24 : Variation relative de fréquence en fonction de la température pour différentes
orientations (LGS en flexion).

La variation de la fréquence de résonance est inférieure a 200 ppm pour un écart de
40 °C par rapport a I’ambiante dans le cas de barreaux orientés selon les coupes compensées

en température (Figure 24).
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11.1.4.4. Mode de flexion LGT

Pour la langatate en flexion, les coupes compensées en température sont obtenues pour
0 = —6,6°et 0 = 69° (Figure 25).
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Figure 25 : Tg}) en fonction de I’angle de rotation 0 pour la LGT en flexion.
Au second ordre, les coefficients de température de la fréquence correspondants a ces

angles sont Tc(jf) = —87,2.1079/°C?% et TC(]?) = —99,3.1079/°C?, respectivement (Figure 26).
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Figure 26 : Tgr) en fonction de I’angle de rotation 0 pour la LGT en flexion.

Le Tableau 19 récapitule ces résultats.
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Tableau 19 : Coefficients de température de la fréquence du 2" ordre pour une poutre de

section rectangulaire vibrant en flexion (LGT).

Flexion LGT
0 (degré) -6,6 69
72| (10° 1°C?) 87,2 99,3

Le Tc(lf) est plus faible pour 8 = —6,6° que pour 8 = 69° (écart d’une dizaine de %). On

obtiendra donc une meilleure compensation en température pour avec 1 orientation

6 =-6,6°
,6°.
100
0
- 7
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Figure 27 : Variation relative de fréquence en fonction de la température pour différentes

orientations (LGT en flexion).

La variation de la fréquence de résonance est inférieure a 200 ppm pour un écart de

40 °C par rapport a I’ambiante dans le cas de barreaux orientés selon les coupes compensées

en température (Figure 27).

La Figure 28 montre la variation relative de fréquence en fonction de 1’orientation 0

pour des barreaux en LGS et LGT vibrant en flexion. Comme dans le cas des barreaux vibrant

en extension, ces variations sont similaires pour les deux matériaux.
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Figure 28 : Variation relative de fréquence en fonction de I’orientation 6 (LGS et LGT en flexion
aT = 25°C).
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11.1.4.5. Comparaison avec le quartz et le GaP0O4
> Extension

Comme la LGS et la LGT, le GaPO, a des coupes compensees en température au
premier ordre. Celles-ci ont d’ailleurs un T2 plus faible que pour les langasites. En revanche,

le quartz n’a pas de coupe compensée en température ; on utilise donc la coupe pour laquelle

la valeur absolue du Tc(fl) est minimale (Tableau 20 et Figure 29), soit

TP| = 1,1.107¢/°c.
Les coupes compensées en température au premier ordre de I’orthophosphate de gallium ont
des coefficients de température de la fréquence du second ordre 10 a 75 fois plus faibles que
les langasites (Tableau 20 et Figure 31). Une petite variation de I’angle de coupe de ce

matériau sera donc moins critique quant a son comportement en température.

Tableau 20 : Comparaison des coupes compensées en température de la LGS et de la LGT avec
le quartz et le GaPO, (extension).

Extension Quartz [53] GaPOq [4] LGS [4] LGT [4]
0 7,2
-52,6 -8 -7,1 61,9 -7,3 68,6
(degré) (minimisation)
7
7 44,7 1,4 7,5 64,9 73,6 83,7 101,9
(107 /°C?
100 T
L ==-LGT
60 _ = =Quartz

40 ----- GaPO4

T (ppm/°C)

-100 | I S S S S S S S—E— |
-90 -70 -50 -30 -10 10 30 50 70 90
Angle de rotation 6 (°)

Figure 29 : Comparaison des TS? en extension de la LGS, de la LGT, du quartz et du GaPO,.
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Sur la Figure 30, on constate que, au premier ordre, un écart de I’orientation 6 autour de

la coupe compensée en température aura le plus d’influence pour la LGT, puis la LGS et le

GaPO,.
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Figure 30 : Dérivée par rapport a 0 des T

(D) en extension de la LGS, de la LGT, du quartz et du
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Figure 31 : Comparaison des Tg) en extension de la LGS, de la LGT, du quartz et du GaPO,.

> Flexion

Comme en extension, le quartz

premier ordre et on utilise la coupe pour

n’a pas de coupes compensées en température au

laquelle le coefficient de température de la frequence
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a l’ordre 1 est le plus faible en valeur absolue (Tableau 21 et Figure 32), c'est-a-dire

Tc(fl)| =7,1.107%/°C. Le GaPO, a encore une fois des coefficients de température de la

fréquence a I’ordre 2 plus faibles que la langasite et la langatate pour ses coupes compensées

en température au premier ordre (Tableau 21 et Figure 34).

Tableau 21 : Comparaison des coupes compensées en température de la LGS et de la LGT avec
le quartz et le GaPO, (flexion).

Flexion Quartz [53] GaPO,[4] LGS [4] LGT [4]
0 1,7
-53,7 -14,1 -6,5 62,2 -6,6 69
(degrés) (minimisation)
7
7 48,6 2,9 8,5 69,3 71,2 87,2 99,3
(10° /°C?
100
—1GS
80 —-a6T
60 = =Quartz
“e GaPO4
40
oc; 20 et
£
£ 0
= 20
[l
-40

-60
-80
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-90 -80 -70 -60 -30 -40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Angle de rotation 0 (°)

Figure 32 : Comparaison des Tﬁ}) en flexion de la LGS, de la LGT, du quartz et du GaPO,.

La Figure 33 donne la dérivée des TC(]}) en fonction de 6. On constate qu’un petit écart

de I’angle d’orientation de la coupe aura le plus d’influence, au premier ordre, pour les coupes

compensées en température de la LGT, puis pour celles de la LGS et du GaPOy,,
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Figure 33 : Dérivée par rapport a 0 des TS) en flexion de la LGS, de la LGT, du quartz et du
GaPO.,.
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Figure 34 : Comparaison des Tg) en flexion de la LGS, de la LGT, du quartz et du GaPO,.
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11.2. SIMULATIONS PAR ELEMENTS FINIS

Pour tous les dispositifs réalisés, nous avons procédé a une simulation par éléments finis
avec les logiciels de simulation ANSYS et principalement COMSOL Multiphysics (MEMS
Module). Nous avons ainsi pu obtenir par une analyse modale les fréquences de résonance
théoriques pour les modes qui nous intéressaient, le mode d’élongation ou le mode de flexion

selon le cas.

Le maillage utilisé dans COMSOL consiste en une interpolation d’éléments de type
Lagrange quadratique. Les calculs sont effectués avec un solveur de systemes linéaires direct
SPOOLES (Sparse Object-Oriented Linear Equations Solver).

Dans un premier temps, les simulations ont été faites sans tenir compte de I’effet piézo-

électrique. Un chargement électrique a ensuite été ajouté pour représenter les électrodes.

11.2.1. Barreaux en langasite : élongation libre-libre

Les barreaux sont des poutres a section rectangulaires d’épaisseur t selon X, de
longueur [ selon Y’ et de largeur w selon Z’. Dans la pratique, ils sont connectés par des fils
rapportés au milieu des faces supérieure et inférieure ; nous pouvons donc considérer que le
mode de vibration est du type libre-libre. Pour la simulation, on a t = 1 mm, [ = 20 mm et
w = 2 mm et le point de collage des fils est modélisé par un encastrement de 1 mm de coté

au milieu de la poutre et de part et d’autre de celle-ci (voir Figure 35).

Figure 35 : Dimensions en mm du barreau en LGS et encastrement (en gris).

Dans un premier temps, on effectue une analyse modale pour connaitre la fréquence du
mode d’extension sans I’effet piézoélectrique. Cette fréquence est notée frr. La Figure 36

montre la déformée du barreau a la fréquence de résonance.
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Figure 36 : Modélisation par éléments finis avec COMSOL d’un barreau de LGS en extension :
déformée.

La Figure 37 représente le potentiel électrique qui apparait en surface du barreau pour
ce mode. Le potentiel sur la face supérieure est opposé a celui sur la face inférieure.
Métalliser les faces de normale X constitue donc bien des électrodes adaptées pour

I’excitation de ce mode.

Figure 37 : Modélisation par éléments finis avec COMSOL d’un barreau de LGS en extension :
potentiel électrique.

On a ensuite appliqué un chargement électrique sur les faces de normale X pour simuler
les électrodes. Le potentiel appliqué est choisi arbitrairement a 1 V. La fréguence de
résonance alors obtenue est notée frr c10c. fua €St la fréquence calculée a partir du modele
analytique. Le Tableau 22 présente une comparaison des fréquences obtenues par le calcul et

les simulations par éléments finis.
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Tableau 22 : Comparaison des fréquences obtenues par le modele analytique et la simulation par
éléments finis pour différentes valeurs de 0.

0=0° 0=-15° 0=+15°
fua (HZz) 111 657 123 919 102 669
fer (H2) 115 940 127 430 107 034
erreur feg vs. fya (%0) 3,8 2.8 4,3
ferF_elec (HZ) 114 453 126 452 105 441
erreur fer eiec VS. fer (%0) 1,3 0,8 1,5

Les variations entre les fréquences calculées a 1’aide du mod¢le analytique et celles
obtenues par la simulation par éléments finis sont de 3 a 4 %. Les variations entre ces
derniéres et celles obtenues en prenant en compte la piézoélectricité sont de moins de 1,5 %.

Ces variations sont suffisamment faibles pour valider le modéle analytique.

11.2.2. Diapasons en langasite : flexion dans le plan

Figure 38 : Orientation d’un diapason ayant un angle de rotation 0 dans le repére
cristallographique (XY2).

Dans le modéle de base, les deux bras du diapason ont la méme épaisseur t — qui
correspond a 1’épaisseur de la plaque dans laquelle sont découpés les dispositifs — la méme

longueur | et la méme largeur w (Figure 38).

On ne modélise d’abord qu’un seul bras du diapason encastré a une de ses extrémités.
Ce bras mesure 13 mm de long et a une section droite carrée de 1 mm de c6té. La fréquence
de résonance pour le mode de flexion autour de X est notée f;,,s. On constate sur la

Figure 39 que le potentiel électrique correspond bien a la configuration des électrodes de la
Figure 11.
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Figure 39 : Modélisation par éléments finis avec COMSOL d’un bras du diapason en LGS en
extension : potentiel électrique.

On simule ensuite ce méme bras en appliqguant un chargement électrique pour
représenter les électrodes et on obtient la fréquence fy, s erec- Le Tableau 23 compare les
fréquences obtenues par simulation aux resultats du calcul avec le modéle analytique. La
fréquence obtenue par la simulation ne varie que de 1 % par rapport a celle calculée ; notre
modele analytique est donc valide et on peut ne pas tenir compte de la piézoélectricité dans

celui-ci. En outre, I’ajout des ¢électrodes ne fait varier la fréquence que de 0,5 %.

Tableau 23 : Comparaison des fréquences obtenues par le modeéle analytique et la simulation par
éléments finis pour différentes valeurs de 0, pour un bras du diapason.

0=0° =-15° 0=+15°
fva (Hz) 4 269 4737 3925
foras (HZ) 4309 4755 3973
erreur foras VSs. fua (%0) 0.9 0,4 1,2
foras_etec (H2) 4 287 4740 3950
erreur foras elec VS. Toras (%0) 0,5 0,3 0,6

On simule alors le diapason entier dont les dimensions sont indiquées sur la Figure 40.

La fréquence de résonance du mode étudié est fzr.
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Figure 40 : Dimensions en mm du diapason simulé.
Les conditions d’encastrement sont simplifiées. Ainsi on considére que le diapason est
encastré au niveau du talon et sur les deux tiers du contour de I’embase. Cela correspond a la

partie grisée du diapason sur la Figure 41.

Figure 41 : Encastrement du diapason (en gris).
Le mode qui nous intéresse est celui pour lequel les bras du diapason fléchissent dans le

plan, symétriquement par rapport a la moitié du dispositif comme c’est le cas sur la Figure 42.

Figure 42 : Modélisation par éléments finis avec ANSYS d’un diapason vibrant selon un mode
de flexion dans le plan.
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La fréquence de résonance pour la configuration du chargement électrique presenté dans

la Figure 43 est fzr .10c. La variation de celle-ci par rapport a fzr est négligeable.

Figure 43 : Configuration du chargement électrique utilisé lors de la simulation.

Le Tableau 24 compare fzr a fhrqas €t @ la fréquence calculée a 1’aide du modéle

analytique. La fréquence de résonance du diapason varie de 6 a 8,5 % par rapport a celles-ci.

Cela s’explique par les conditions d’encastrement et le couplage mécanique des deux bras.

Tableau 24 : Comparaison des fréquences obtenues par le modele analytique et la simulation par

éléments finis pour différentes valeurs de 0, pour le diapason entier.

0=0° =-15° 0=+15°
fer (H2) 3979 4 357 3 682
erreur fze vs. fya (%) 6,8 8,0 6,2
erreur feg vs. foras (20) 7.7 8,4 7.3
fer_etec (H2) 3986 4374 3 680
erreur fer_eec VS. fer (%) 0,2 0,4 0,1

En pratique, les diapasons étant coupés a la scie, leurs deux bras n’ont pas exactement la

méme largeur (Figure 44). Pour s’approcher du comportement réel du diapason nous avons

modifié le modéle en prenant en compte les largeurs wy et w, des bras.
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Figure 44 : Dimensions réelles en mm du diapason en LGS (épaisseur 1 mm).
Le Tableau 25 compare la frequence de résonance fg;q;, ais du diapason dissymétrique a

fer. La variation est de 8 a 9 %.

Tableau 25 : Comparaison de la fréquence de résonance du diapason dissymétrique a celle du
diapason symétrique.

0=0° 0=-15° 0=+15°
faiap_dis (HZ) 4 302 4705 4 025
erreur foras_gis VS. fer (20) 8,1 8.0 9,3

Il est & noter que le mode de vibration en flexion dans le plan des deux bras dans le
méme sens a une fréquence de résonance tres proche du mode de vibration en flexion dans le

plan des deux bras en sens opposés.

11.2.3. Micro-résonateurs

Des simulations par éléments finis ont été effectuées pour les micro-résonateurs dont la

fabrication est abordée dans le chapitre Il1.

11.2.3.1. Résonateurs en extension

Ces résonateurs sont présentés dans le paragraphe 111.3.1 et les dimensions utilisées pour
la simulation sont celles fournies par la Figure 92. On néglige les effets de sous-gravure et on
considéere donc que la poutre a les dimensions du masque de gravure (soit une longueur totale
de 6350 um, une largeur de 400 pum pour une épaisseur de 230 um) Les conditions

d’encastrement sont fournies par la Figure 45.
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Figure 45 : Encastrement du résonateur vibrant en extension (en gris).

La Figure 46 représente la déformée du mode d’extension libre-libre de la poutre

(fréquence fzr).

Figure 46 : Déformée du résonateur vibrant en extension.

Les bras de maintien de la poutre ont des dimensions similaires a celles de la poutre et

ils se déforment (Figure 47) et vibrent a une fréquence de résonance proche de la fréquence

propre du mode d’extension libre-libre étudié. Pour 8 = 0°, ces fréquences sont 348 310 Hz

et 359 380 Hz, respectivement.
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Figure 47 : Déformée pour un mode proche du mode d’extension.
La Figure 48 représente le potentiel électrique correspondant au mode d’extension libre-

libre de la poutre. Cela correspond aux résultats précédents (Figure 37).

Figure 48 : Potentiel électrique.

Une comparaison des résultats obtenus par éléments finis et analytiguement pour la
poutre en extension libre-libre et la demi-poutre en extension encastré-libre est présentée sur
la Figure 49. On a comparé les valeurs obtenues par la simulation aux fréquences obtenues
par le modéle analytique pour ’ensemble de la poutre vibrant en extension libre-libre, et la
demi-poutre vibrant en extension encastré-libre (la demi-poutre ne mesure pas la moitié de la
longueur totale de la poutre a cause de la largeur du point d’attache). La simulation par

éléments finis et le modéle analytique sont cohérents.
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Figure 49 : Comparaison des valeurs obtenues par simulation EF au modele analytique
(extension).

11.2.3.2. Résonateurs en flexion

Les cantilevers vibrant en flexion sont présentés au paragraphe 111.3.2. Les dimensions
sont celles de la Figure 94 (longueur 4 200 pm, largeur 500 pum, épaisseur 230 pm). On
encastre la base du résonateur. Le mode qui nous intéresse et qui est excité par les électrodes
appliquées sur le dispositif (Figure 11 et Figure 96) est celui de flexion dans le plan. La
déformée et le potentiel électrique correspondants sont représentées par la Figure 50 et la

Figure 51, respectivement.

Figure 50 : Déformée d’un cantilever : flexion dans le plan.
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Figure 51 : Potentiel électrique correspondant a la flexion dans le plan.

La Figure 52 montre que les fréquences obtenues par simulation avec et sans les

electrodes (fzr erec €t fzr) SONt cohérentes avec le modéle analytique.
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Figure 52 : Comparaison des valeurs obtenues par simulation EF au modele analytique

(extension).

En modifiant la configuration des électrodes, on pourrait exciter le mode de flexion hors

plan (Figure 53).

Figure 53 : Déformée d’un cantilever : flexion hors plan.

D’aprés le potentiel électrique observé pour ce mode (Figure 54), on en déduit la

configuration des électrodes qui serait nécessaire pour 1’exciter (Figure 55).
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Figure 55 : Configuration des électrodes nécessaire pour obtenir la flexion hors plan (flexion
autour de Z).

Pour exciter ce mode, il faudrait donc un masque spécifique pour réaliser les électrodes.

Nous n’avons créé que le masque permettant d’exciter la poutre en flexion autour de X.
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11.3. FABRICATION DES DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX

11.3.1. Barreaux en langatate pour vibration en extension

Les barreaux en LGT sont découpés selon les orientations des coupes (XYX')+15° ,
(XY)0° et (XYX’)-15°. Ces deux dernicres orientations permettent d’encadrer 1’orientation de

la coupe compensée en température qui est de -7,3°.

Les dimensions des barreaux ont une longueur | de 20 mm, une largeur w de 2 mm et

une épaisseur t de 1 mm. Cette épaisseur est celle de la plaque dans laquelle ils sont découpés.

Une fois coupés a la scie annulaire, les barreaux sont métallisés, par évaporation sous
vide, sur leurs faces supérieures et inférieures. Cette métallisation en or (350 nm d’épaisseur)
sur une accroche de chrome (60 nm d’épaisseur) qui recouvre toute la surface du barreau
constituera les électrodes qui permettront I’excitation du matériau sur le mode de vibration

souhaité.

Pour pouvoir assurer les branchements, des fils sont rapportés et collés a la laque
d’argent au milieu des électrodes. Un dispositif permet de guider le fil de sorte qu’il soit bien
au milieu de la poutre. La laque d’argent (mélange & quantités égales d’argent et d’agent
durcisseur) est recuite a 130 °C pendant 15 minutes puis les autres extrémités des fils sont

soudées a un support de mesure.

Figure 56 : Dispositif pour le collage des fils.
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Figure 57 : Barreau soudé sur un support

11.3.2. Diapasons en langasite pour vibration en flexion

11.3.2.1. Conception des masques

La contrainte principale lors de la conception des masques des électrodes pour les
diapasons fut de pouvoir positionner le plus grand nombre possible de dispositifs avec les

orientations (XYX")+15° et (XYX")-15° sur une seule plaque de 38 mm de c6té.

En outre, ces diapasons devaient avoir les mémes dimensions que ceux déja réalisés

selon I’orientation (XY X”)0°.

T

38 mm

Figure 58 : Emplacement des électrodes de chaque diapason sur la plaque.

Cette conception a abouti a la réalisation de deux masques verre-chrome — pour une

photolithographie double face — d’une taille standard de 4 pouces de coté.
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Figure 59 : Masque des électrodes pour les diapasons.

1.3.2.2. Photolithographie double face

Une fois métallisée par évaporation sous vide (une couche d’accroche de chrome de
60 nm d’épaisseur et d’une couche d’or de 350 nm d’épaisseur), la plague de langasite est
soumise a une procédure de photolithographie double face avec une résine photosensible
positive (S1813 Shipley).

La plaque est ensuite plongée dans un bain d’attaque chimique spécifique a I’or (etch

Au) puis au chrome (etch Cr) pour ne garder la métallisation qu’au niveau des électrodes.

Figure 60 : Echantillon aprés la photolithographie.
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11.3.2.3. Découpe a la scie et collage des fils

Les diapasons sont ensuite détourés a la scie annulaire. L’écartement des bras des

diapasons correspond a 1’épaisseur du trait de scie qui est égal a 0,6 mm.

Figure 61 : Scie annulaire.
Enfin, comme pour les barreaux, des fils sont collés avec de la colle d’argent et soudés
sur un support en veillant a ce qu’ils soient croisés pour les électrodes du dessus et du

dessous.

Figure 62 : Diapason découpé sur lequel ont été collés des fils.
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I1.4. MESURES ELECTRIQUES

On mesure les fréquences propres des barreaux et des diapasons placés dans une étuve a ’aide

d’un analyseur de réseau. Les mesures sont faites entre -10 °C et +60 °C tous les 10 °C.

Figure 63 : Dispositif de mesure.

L’analyseur de réseau est un analyseur Agilent E5 100A 1600 points (Figure 64).

R SR o R

Figure 64 : Analyseur de reseau.
Les résonateurs peuvent étre modélisés autour de la résonance par un circuit électrique
équivalent [57]. La capacité statique CO est en parallele de C1, R1 et L1, la capacité, la
résistance et I’inductance motionnels (Figure 65). L analyseur de réseau permet de déterminer

ces parametres.
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L1
Rl C1

0
Figure 65 : Circuit électrique équivalent d’un résonateur.

Dans ces conditions, le facteur de qualité a la résonance est calculé a partir des

parametres motionnels selon la formule :

_2mf Ll

o1 (33)

11.4.1.1. Mode d'extension LGS

Les mesures effectuées sur les barreaux en langasite [58] indiquent qu’il existe bien une
orientation 0 pour laquelle il y a compensation en température au premier ordre en extension
pour la langasite coupe X. Sur la Figure 66 on constate que cet angle devrait étre entre 8 = 0°
et & = —4°. Ces résultats ne correspondent pas aux résultats du modéle analytique mais
rappelons que celui-ci avait été calculé avec des coefficients dont on n’est pas certain qu’ils
s’appliquent au matériau utilisé pour les expériences. De plus, le fait que les CTF du
deuxiéme ordre soient non nuls implique qu’une variation de I’angle de coupe conduira a une
variation de la fréquence mesurée. Elle sera d’autant plus importante que le CTF du deuxi¢me

ordre est grand.
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Figure 66 : Variation de fréquence de résonance relative en fonction de la température des

barreaux en LGS.

Le Tableau 26 donnes une comparaison des mesures effectuées sur des barreaux en

langasite pour différentes valeurs de 0. Les fréquences de résonance sont du méme ordre de

grandeur que celles obtenues par la théorie. Le coefficient de qualité est de 18 000 a 20 000 a

I’air. Il pourrait étre augmenté si les barreaux étaient équilibrés (collage des fils net et

précisément au milieu de la poutre...).

Tableau 26 : Comparaison des mesures effectuées sur des barreaux en LGS pour différentes

valeurs de 0.

0=0°
0 =-25° 0 =25° 0=0°
(7-10° Torr)
Fréquence (Hz) 130 144 100 691 111 427 111 435
R1 () 2112 1300 550 515
L1 (H) 39 16 16 17
C1(fF) 38 152 127 120
CO (pF) 1 9 68 60
Q 18 200 18 900 20 500 23000
11.4.1.2. Mode d'extension LGT

Sur la Figure 67 on constate que 1’évolution de la fréquence de vibration en extension

est quasi-linéaire entre -10 °C et 60 °C pour les trois coupes. Le changement de signe de la

-73-




pente indique qu’il doit y avoir une coupe compensée en température autour de 1’ambiante

entre la coupe (XY)0° et la coupe (XYX’)-15°.

4000 1—

3000

4 O=+15°
B H=-15°

* 0=0°

----modéle
----modéle

- - modéle

L e i

0

Aff (ppm)

-1000

-2000

~4000 At
-15 -5 5 15 25 35 45 55 65

Température (°C)

Figure 67 : Variation de fréquence de résonance relative en fonction de la température des
barreaux en LGT.

Les fréquences mesurées sont proches des fréquences théoriques (Tableau 27), le
modele est cohérent avec la réalité. Le coefficient de qualité n’est pas tres élevé. Cela est di
entre autres, au fait qu’il soit mesuré a I’air et aux conditions de collage des fils. Il est plus
faible pour les barreaux en langatate que pour les barreaux en langasite car les faces latérales

de ceux-ci avaient été repolies apres la découpe a la scie.

Tableau 27 : Comparaison des mesures effectuées sur des barreaux en LGT pour différentes
valeurs de 0.

=-15° 0=0° 0=15°

fineo (H2) 117 374 105 710 97 367

fexp (H2) 117 695 105 895 97 627
erreur (%) 0,3 0,18 0,26
R1(Q) 1300 5449 2090
L1 (H) 17,7 14,52 17,64
C1 (fF) 103,3 155 150,7

CO (pF) 5,2 6 4,8

Q (al’air) 9412 1773 5423
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11.4.1.3. Mode de flexion LGS

La Figure 68 donne les mesures de fréquences relatives en fonction de la température
des diapasons en langasite pour les deux angles de coupe. Ces courbes indiquent qu’il existe
une coupe compensée en température a I’ambiante (25 °C) entre 0 © et 15 °. La coupe a 0 ° est

compensee en température autour de 0 °C.

1000 T
: L] H=+150 ’_7_!|
L A0=0° -_7_7_,_,,_,.7---"""
500 | L
- ’/i/- -
_"‘.“//
A& —— &
_ 0 I T
g r = N A
s I
% -500 I .
-1000 ¥ \
I A \\-.‘
-1500 L— : ‘ - : —
-10 0 10 20 30 40 50 60 70 80
Température (°C)

Figure 68 : Fréguence relative en fonction de la température de diapasons en LGS orientés a
6 =0°¢etO = 15°.

Le Tableau 28 donne les valeurs expérimentales de TC(]}) et TC(]?) et les compare aux
valeurs théorique. Les valeurs obtenues expérimentalement sont trés éloignées des valeurs

théoriques.
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Tableau 28 : Valeurs expérimentales de TE}) et Tg? pour un diapason en LGS vibrant en flexion

et comparaison a la théorie.

Flexion LGS
0 (degré) 0 +15
TSP exp. (10° /°C) -9,5 22,5
T exp. (10° /°C?) -320 -142
TS théorique (10° /°C) 15,9 40,7
Erreur exp. vs théorie (%) 160 45
T théorique (10 /°C?) -84,8 -107
Erreur exp. vs théorie (%) 280 33

La Figure 69 donne un exemple de I’amplitude et de la phase de la vibration d’un
diapason mesurés avec 1’analyseur de réseau a 20 °C. Le coefficient de qualité est d’environ
4 500. Il pourrait étre amélioré si la longueur et la largeur des bras étaient équilibrées. En
effet, pour un diapason, la symétrie des deux bras est trés importante pour obtenir un bon
coefficient de qualité.

a)

Amplitude (dB)

-100
L/
120 V

-130 e — . e : —
3480 3500 3520 3540 3560
Fréquence (Hz)
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Figure 69 : Amplitude (a) et phase (b) de la vibration en flexion d’un diapason en LGS.
Le Tableau 29 compare les mesures de fréquences a la théorie. L’erreur avec le modele

analytique est d’environ 10 %. L’erreur avec la simulation par éléments finis est moindre.

Tableau 29 : Comparaison des mesures effectuées sur des diapasons en LGS pour différentes
valeurs de 0.

0 (degré) 0 +15

frheo (HZ) 4269 3925

fer (Hz) 3980 3680

feup (HZ) 4062 3517

Erreur Exp vs. Theo (%) 4,9 10,4
Erreur Exp vs. EF (%) 2 4,4
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Chapitre 111

FABRICATION DE
MICRO-DISPOSITIFS
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FABRICATION DE MICRO-DISPOSITIFS

I11.1. LES APPLICATIONS EN INSTRUMENTATION

Une fois I'existence des coupes compensées en température démontrée, nous avons pu
envisager la réalisation de micro-dispositifs en langasite [63][66][67]. Ces micro-dispositifs

pourraient étre utilisés comme résonateurs dans deux types d'application :

I11.1.1. La microscopie a force atomique par modulation de

fréquence

La microscopie a force atomique par modulation de fréquence (Frequency Modulation
Atomic Force Microscopy ou FM-AFM), utilise un résonateur a poutre vibrant en extension
au bout de laquelle une pointe est rapportée. Le principe se base sur les interactions entre
I'échantillon et la pointe. Celle-ci balaie la surface a représenter, et I'on agit sur sa hauteur
selon un parameétre de rétroaction. Un ordinateur enregistre cette hauteur et peut ainsi
reconstituer une image de la surface. Ce type de microscope permet la résolution atomique
grace aux petites oscillations du cantilever qui détectent efficacement les faibles forces de van
der Waals. De tels résonateurs ont déja été fabriqués en quartz (Figure 70) [68][69][70]. Dans
cette expérience, un systeme STM/AFM a vide poussé est utilisé et modifié de telle sorte que
les deux électrodes du résonateur soient connectées a I’extérieur de 1’enceinte sous vide. La
position de la pointe peut étre stabilisée dans un régime de force répulsive quand la force
d’attraction devient plus petite que la valeur définie par le contrleur de la boucle de

rétroaction.
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100 tm

Figure 70 : (a) Résonateur en quartz utilisé pour la microscopie a force atomique par
modulation de fréquence. (b) La poutre centrale oscille selon la direction Z, symétriquement au
point d’attache. (c) Image MEB de I’extrémité de la poutre avec pointe en tungsténe. (d) Vue
latérale de ’extrémité de la poutre. (e) Pointe en tungsténe usinée par sonde ionique focalisée.

A partir de I’étude analytique du fonctionnement du microscope faite dans [68], nous
avons démontré que l'usage de la langasite devrait permettre d'obtenir une meilleure
sensibilité du courant S; au déplacement du microscope. S est donnée par 1’équation (34).

Sce=4nfEd;t (1—0052"—:) (34)

f est la fréquence de résonance du dispositif, E le module d’Young dans la direction de

la poutre, di, le coefficient piézoélectrique, t I’épaisseur de la poutre, L sa demi-longueur et L

la demi-longueur de I’¢lectrode.

Sc est calculée a partie de la charge g induite sur un coté des électrodes. y(t) est le
déplacement en fonction du temps de 1’extrémité de la poutre dont I’amplitude est Aq. (1) et

o (t) représentent déformée et contrainte, respectivement.

Sc = (dgq/dr)/y (35)

q(t) = Zt-flea(r)dlz dl = 2Ed,t (1 — cos le_n) (1) (36)
. 2L

o(t) =e(n)E (37)

e(r) = nz—?siné—isin 2nft = %y sin;—i (38)

-81-



y(t) = Ay sin 2nft (39

La frequence de résonance théorique a été calculée avec le modeéle analytique (fua, cf.
chapitre 2) et simulée par éléments finis avec le logiciel ANSYS (fer) selon les angles de
rotation des coupes compensées en température du quartz, de la LGS, de la LGT et du GaPO,
(Tableau 30).

Tableau 30 : Comparaison des sensibilités du quartz, de la LGS, de la LGT et du GaPO,.

Dimensions du
résonateur Quartz LGS GaPO, LGT
2,76 mmx70 umx130 pm
6 [degrés] 5 0 7.1 61,9 -8 526 | -7,3 | 686
E [10" N/m?] 8,4 7.83 12,67 14 588 | 9,15 | 12,15 | 154
di, [10*2 C/N] 2,23 2,31 5,54 3,84 467 | 258 | 576 | 2,67
fua (H2) 1018676 984987 |851130| 895777 |735344|917 084|806 835|907 733
fer (H2) 1035 165| 1000 640 [869939| 911337 |752 672|931 205|825 260 |919 789
(fer — fun) e [%] 1,6 1,6 2,2 1,7 2,3 1,5 2,2 1,3
S. [NA/nm] 227 212 705 568 238 255 666 440

Il apparait que la LGS avec un angle de rotation 6 = -7,1 ° est non seulement compensee
en tempeérature mais en plus devrait permettre d’obtenir une sensibilité S bien supérieure a

celle d’un résonateur en quartz en élongation en application FM-AFM.

I11.1.2. La microscopie acoustique a pointe vibrante

Le microscope champ proche a pointe vibrante ou microscope acoustique a pointe
vibrante (SMM : Scanning Microdeformation Microscopy en anglais) [71] fait partie des
microscopes a sonde locale. 1l utilise une pointe vibrant en basse fréquence, en contact avec
I’échantillon a tester, qui engendre des microdéformations a la surface et dans le volume de
celui-ci. Les contraintes mécaniques sont détectées sur la face opposee avec un transducteur
piézoélectrique dans le cas du fonctionnement en transmission (Figure 71) [72]. Le mode de
fonctionnement en réflexion utilise la méme face de 1’échantillon pour I’excitation et la

détection [73][74]. La pointe, associée a une poutre et un transducteur piézoélectrique, est
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utilisee en tant que résonateur dans un oscillateur. La variation de frequence de cet oscillateur

renseigne sur le couplage pointe-échantillon.

Actioneur
piézoélectrique
Poutre
Pointe
Unités de Echantillon
translation Générateur BF
PZIT

) Détecteur
wchrone
e L=
~ -

Figure 71 : Principe du microscope champ proche a pointe vibrante.

Les micro-leviers utilisés jusqu’a présent sont des dispositifs hybrides, assemblages
d’un transducteur piézoélectrique et d’un levier en silicium, sur lesquels une pointe est
rapportée (Figure 72). Il serait donc intéressant de pouvoir usiner des micro-leviers

monoblocs en langasite et d’en exploiter ses propriétés piézoélectriques.

Figure 72 : Micro-levier hybride utilisé en microscopie champ proche.
Les dimensions typiques des micro-leviers utilisés jusqu’a présent sont une longueur de
6,5 mm, une largeur de 350 um et une épaisseur de 150 um. Le rayon de courbure de

I’extréemité des pointes rapportéees est entre 0,5 et 50 um.
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111.2. METHODES D'USINAGE

Nous avons considéré plusieurs techniques d'usinage pour la fabrication de nos micro-

dispositifs.

[11.2.1. L'usinage mécanique

La découpe a la scie ne convenait pas dd a la petite taille des dispositifs a réaliser et a la
nécessité de pouvoir percer des trous. En outre, cette méthode d’usinage ne permet pas

I’usinage collectif.

111.2.2. Les ultra-sons

L’usinage par ultra-sons a déja été utilisé pour des matériaux comme le GaPO,
(Figure 73 [55]). Cette méthode a été rejetée a cause des effets de bord (écaillage) et d'un
risque de décollement des électrodes. De plus, cette méthode est peu adaptée a I’usinage
collectif.

Figure 73 : Diapasons en GaPQO, usinés par ultra-sons dans une coupe Z.
111.2.3. La DRIE (Gravure lonique Réactive Profonde)

La gravure ionique réactive profonde (en anglais Deep Reactive lon Etching DRIE) est
un procédé de gravure ionique réactive fortement développé pour les microsystemes
électromécaniques (MEMS). Il permet d’obtenir des trous et des tranchées profondes dans des

wafers avec un haut facteur de forme.

Ce procédé d’usinage requiert la croissance a la surface du substrat d’un masque de
nickel électrolytique sur une couche d’accroche en chrome, qui définit la forme des motifs a
usiner. Or ce masque est usiné en méme temps que le substrat ; son épaisseur dépend donc de
la profondeur a usiner ainsi que des vitesses d’usinage du matériau Servant de masque et du

matériau a usiner.
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Nous avons mené des essais qui ont montré que la vitesse d'usinage par DRIE de la
LGS coupe X est de 3,15 um/h (3,3 um/h pour la LGT). Il faudrait donc environ 80 heures
(ou 40 heures en double face) pour percer une plaque de 250 um d’épaisseur. Cette vitesse
lente est due au fait qu’il n’y a pas de réaction chimique ; la gravure se fait uniquement par
attaque mécanique de 1’argon (bombardement des ions). L’attaque du matériau se fait donc a
la méme vitesse que celle du masque de nickel. Il faudrait donc faire croitre un masque de
nickel aussi épais que la profondeur d’usinage voulue, ce qui dans les faits n’est pas réalisable

(probléme entre autres de casse du substrat tres fragile, lié aux contraintes engendrées).

Nous avons également effectué des essais avec du GaPO4 coupe X. Lors du premier
essai, la vitesse de gravure était de 15 um/h, pour une profondeur de 28 um et une verticalité
des flancs de 75 ° (Figure 74). La sélectivité de gravure vis-a-vis du nickel électrolytique était
de 14:1 c'est-a-dire que 1’on grave 14 fois plus vite le GaPO, que le nickel. Lors d’un second
essai de gravure, avec un masque en nickel électrolytique de 9 um, on a gravé 117 um en
385 min de gravure et le masque en Ni est presque totalement parti. Cela correspond a une
vitesse de gravure de 18 um/h et une sélectivité d'environ 13:1.

La profondeur de gravure est limitée par 1’épaisseur du masque en nickel qu’il est
possible de faire croitre a la surface de 1’échantillon. L’épaisseur du masque est elle-méme
limitée par 1’épaisseur du moule en résine que I’on peut créer a la surface du substrat qui
dépend des dimensions de celui-ci. Ici, pour un échantillon de taille standard de 20 mm selon

Y par 16 mm selon Z, on a pu faire croitre un moule dont I’épaisseur maximum est de 10 pm.

Linevidth

Lla 7.23 p

Lib= 1.84 p

Lic 0.0 Deg

Point to Point
Pla= 18
P1b=102.3 Deg

Wh= 31 nn
EHT=15.88 kV

Figure 74 : GaPO, usiné par DRIE.
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Le quartz se grave a des vitesses entre 30 et 45 um/h selon le profil de flancs souhaités
et la coupe [75]. Le quartz est usinable par DRIE et il serait possible d’usiner du GaPOy4 &
condition de disposer d’échantillons plus grands. La DRIE n’est pas une méthode d’usinage

appropriée pour la LGS et la LGT coupe X.

I111.2.4. L'usinage chimique

L’attaque chimique anisotrope présente certains avantages par rapport aux autres

méthodes d’usinage :
- Lareproductibilité des résultats.
- Le faible colt engendré par I’usinage collectif.

- C’est un procédé non-traumatique qui n’engendre pas de contraintes dans le
matériau.

C'est la méthode qui a été retenue pour la suite des travaux.

I11.3. PRESENTATION DES RESONATEURS A POUTRES EN

ELONGATION ET POUTRES EN FLEXION

111.3.1. Résonateurs en langasite : vibration en élongation libre-libre

Ce type de résonateur a a chaque fois été congu en deux tailles. L’un avec des
dimensions similaires aux résonateurs en quartz existants du méme type dont la poutre mesure
2,76 mm de long, 70 um de large et 130 um d’épaisseur [68] et ’autre avec des dimensions
deux fois plus grandes, pour pouvoir étre manipulés plus facilement.

Chaque résonateur est constitué d’une poutre de section rectangulaire reliée en son
milieu a la base du dispositif par deux bras (Figure 75). Les poutres vibrent en extension avec
une vibration du type libre-libre.
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Base Poutre vibrante

Figure 75 : Forme des résonateurs vibrant en extension.

Pour des raisons de simplicité, les dispositifs initiaux n’avaient pas d’électrodes
spécifiques : la totalité des faces inférieures et supérieures était métallisée. Par la suite la
conception des ¢€lectrodes a ét¢ améliorée afin d’exciter principalement la poutre et non

I’ensemble du dispositif.

I11.3.2. Reésonateurs en langasite : vibration en flexion dans le plan
encastreé-libre
La structure de ces résonateurs est en deux parties : une base rectangulaire dans laquelle

est encastrée une poutre de section rectangulaire (Figure 76). Cette derniere vibre en flexion

dans le plan et a une longueur de 4 &8 5 mm et une largeur d’environ 400 pm.

VIBRATION

! \_ /
- ~"

Base Poutre vibrante

Figure 76 : Forme des résonateurs vibrant en flexion.
Les premiers dispositifs étaient entierement métallisés sur leurs faces supérieures et
inférieures ce qui posait un probleme car pour vibrer deux électrodes dont les branchements
sont croisés sont nécessaires de chaque c6té de la poutre. Une conception ultérieure a pris en

compte ce probléme.

Pour des raisons pratiques les bases de tous les résonateurs de cette derniere version ont

les mémes dimensions et le méme positionnement des plots de raccordement des fils.
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I11.4. PROCEDE DE MICRO-FABRICATION PAR USINAGE

CHIMIQUE

Compte tenu de leur bien plus petite taille et de leur forme, les résonateurs a poutres en
élongation et en poutres en flexion ne pouvaient pas étre réalisés par une découpe a la scie.
Nous avons donc envisagé de les fabriquer par un procédé collectif en salle blanche :

I’usinage chimique anisotrope.

I111.4.1. Choix du bain d’attaque et dispositif expérimental

Différents bains d’attaque ont déja été testés pour usiner la langasite comme 1’acide

orthophosphorique (H3PO,), I’acide sulfurique (H,SO,) et I’acide chlorhydrique (HCI) [49].

Le bain utilisé est un bain d’acide chlorhydrique HCI (37 %) : H,O en concentrations
2 : 1. C’est un bain d’attaque anisotrope. Il a pour intérét d’avoir de bons taux d’usinage et de
ne pas former de film a la surface de I’échantillon. Les usinages se font toujours dans un bain-
marie maintenu a 60 °C + 1°C. Le chauffage permet d’accélérer 1’usinage selon la loi
d’Arrhenius. Le dispositif expérimental est présenté sur la Figure 77. Les billes de
polypropyléne servent a limiter 1’évaporation du bain d’eau et donc a en stabiliser sa
température. Le bécher contenant la solution d’attaque est couvert pour maintenir sa

concentration constante.

Billes de ] :; Thermocouple
polypropyléne )
Bain d'attaque HCI Echantillon
Bain d'eau Forte echantillon
@7

Figure 77 : Dispositif expérimental pour I’usinage chimique des plaques de langasite.
La Figure 78 compare les taux de dissolution a 60 °C des coupes X, Y et Z de la

langasite pour différentes solutions acides inorganiques.

- 88 -



S
(9]
I}

M coupe X

s
o

coupe Y

w
[9)]

W coupe Z

I
, LN ﬁlﬁ B ws. 'i Ii Ii IE‘

;  H,S0, H,PO, HCI+  HCl+ HCI+HF
HNO, H,PO,

w
o

[
w

Taux de dissolution (um/h)
= N N
o o w

w

Figure 78 : Taux de dissolution a 60 °C des coupes X, Y et Z de la langasite pour différentes
solutions acides inorganiques (d’apres [49]).

Les solutions HF, HNO3 et H,SO, sont des bains d’attaque lents. HF, HNO3, H,SO, et
(HCI + HF) sont peu anisotropes. Pour les solutions HCI, HNO3, (HCI + HNO3) et (HCI +
HF), le taux de dissolution de la coupe X (Vy) et supérieur a celui de la coupe Y(Vy), lui-
méme supérieur a celui de la coupe Z (V). Dans le cas des solutions HF, H3PO4, H,SO, et
(HCI + H3PQOy), on a Vi, > Vi > V,. Pour toutes les solutions d’attaque, la vitesse d’usinage
de la coupe Z est la plus faible contrairement au quartz pour lequel V, est la plus grande
vitesse de dissolution quel que soit le bain [76]. Ceci justifie le grand nombre de dispositifs en
quartz gravés en coupe Z [77][78][79][80].

Avec les solutions HF, H3PO,4 et H,SOy, il y a apparition d’un film a la surface de
I’échantillon [50][49].

Nos critéeres de choix de la solution étaient une attaque rapide, anisotrope avec Vy
supérieure a Vy et V, car nous voulons percer une plaque coupe X dans 1’épaisseur. La
solution HCI répond a tous ces critéres. Cette solution donne des surfaces plus rugueuses que
(HCI + HNO3) mais cela importe peu car nous souhaitons percer notre échantillon. Nous
avons donc choisi la solution HCI (2 HCI : H,0). Ses vitesses de dissolution a 60 °C sont les
suivantes [50] :

Vy =17 um/h
Vy =12 um/h
V, =3,7um/h
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I11.4.2. Conception des masques

Comme pour les diapasons, il a fallu prendre en compte les orientations des dispositifs

et la taille des plaques disponibles (toujours 38 mm par 38 mm) pour la création des masques.

Outre ces contraintes, nous avons du également prendre en compte la sous-gravure
inhérente a 1’usinage chimique. La sous-gravure dépend du temps d’usinage qui lui-méme
dépend de I’épaisseur a usiner. L’usinage chimique €tant anisotrope, cette sous-gravure n’est
pas la méme selon les directions considérées. Il faut donc modifier les dimensions des

masques en fonction de la sous-gravure prévue pour une épaisseur de plague donnée.

Une série de paires de masques successives a été congue. Les deux masques de chaque
paire sont symétriques 1’'un de D’autre afin de pouvoir aligner les motifs lors de la
photolithographie double face. Les masques ont été congus a 1’aide des logiciels Cadence [81]
ou LayoutEditor [82].

111.4.2.1. Phénomeéne de sous-gravure

Le masquage des échantillons lors de la photolithographie permet de definir la forme
des motifs & usiner. Comme nous ’avons dit précédemment, lors de 1’attaque chimique, il se
produit un phénomeéne de sous-gravure qui dépend de 1’orientation du matériau car 1’attaque
est anisotrope. La vitesse d’usinage est différente selon les orientations X, Y et Z, il faut donc

en tenir compte lors de la conception des masques.
Nous observons plusieurs types de sous-gravure :

1/ La sous-gravure latérale U, qui est la distance dont le bord du sillon rectiligne se
déplace par rapport a sa position initiale sur le masque au cours de 1’usinage (Figure 79). Le
profil de sous-gravure est obtenu par la forme de la section droite de I’usinage. Nous pouvons
obtenir des zones incurvées ou des facettes planes limites. Ce sont les plans de plus faible

vitesse situés sous le masque qui déterminent la sous-gravure latérale.

Masque
U
7

Substrat

Figure 79 : Sous-gravure latérale.
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2/ La sous-gravure qui apparait dans les coins concaves (Figure 80). Les plans avec des

minima de vitesse de dissolution intervenant dans ces secteurs angulaires régissent la

formation des facettes limites.

Forme usinée

\
- 1
/ l\ I
’
/\\ . 4

Masque .
a Coin concave

Figure 80 : Sous-gravure en coin concave.
3/ La sous gravure en coin convexe qui intervient lors de 1’attaque d’un coin convexe
(Figure 81). Les facettes qui se développent au cours de la sous-gravure sont corrélées a la
fois a des plans a faible vitesse de dissolution et des plans avec a une forte vitesse d’attaque.

Coin convexe

L—Forme usinée

Figure 81 : Sous-gravure en coin convexe.

Ces trois types de sous-gravure apparaissent lors de ’'usinage de nos dispositifs comme

le montrent la Figure 82 et la Figure 83.

—

@, oy T -
- 2 D

t, P

e Ok

<
T
U.l Sous-gravure latérale

O Sous-gravure en coin concave

<> Sous-gravure en coin convexe

Figure 82 : Zones de sous-gravure latérale, en coin concave et en coin convexe (résonateur en
extension).
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Figure 83 : Zones de sous-gravure latérale, en coin concave et en coin convexe (résonateurs en
flexion).

En ce qui concerne la sous-gravure latérale, certains de nos dispositifs sont orientés
selon la direction Y’ du repére tourné d’un angle 0 autour de X par rapport au repere
cristallographique. Les taux de dissolution ne seront donc pas les mémes pour tous les
dispositifs selon la valeur de 6. Il est donc important de connaitre la vitesse de dissolution des
coupes qui sont orthogonales a Y’ et orthogonales a Z’ pour connaitre la sous-gravure des

barreaux.

Les coupes Y’ présentées sur la Figure 84 sont les coupes contenant 1’axe X et ayant
pour normale I’axe Y’. La coupe Y est la coupe particuliére pour laquelle 8 = 0°. La coupe Z

est celle pour laquelle 6 = +90°.

Figure 84 : Coupe Y (0 = 0°) et coupe Y’ (rotation de la coupe Y de I’angle 0 autour de I’axe X).
La Figure 85 donne la variation de la vitesse d’usinage de la coupe Y’ en fonction de
I’angle 0. La coupe Y et la coupe Z correspondent, comme nous I’avons déja dit, & des

minima de la vitesse d’usinage.
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Figure 85 : Variation de la vitesse d’usinage a 60 °C en fonction de I’angle 0, donc dans le plan
de la coupe X (d’apres [50]).

Les plans susceptibles d'apparaitre lors de la sous-gravure latérale sont les plans de la

Figure 84 (b) avec une rotation autour de l'axe Z'.

111.4.2.2. Premiere version

La premiere version (V1) des masques était destinée a des plagues de 500 mm
d’épaisseur et prenait donc en compte la sous-gravure estimée correspondante. Le masque

version V1 est présenté sur la Figure 86.

Une photolithographie double face était alors réalisée sur les plaques sur lesquelles
avaient été déposé du chrome, de I’or et du SiO,. Le SiO,, résistant a I’attaque par 1’acide

chlorhydrique, permet a la fois de protéger les électrodes et de définir la forme usinée.
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Figure 86 : Masque version V1.

111.4.2.3. Deuxieme version

La deuxieme version (V2) présentée sur la Figure 87 est une version améliorée de la
premiere. Les différences majeures avec la précédente sont: 1) les modifications des
dimensions du masque de gravure dues a I’amincissement des plaques ; 2) ’ajout de cadres
entourant les poutres pour symétriser 1’usinage des deux branches (Figure 88). En effet, il
avait été constaté apres les premiers usinages que la moitié de la poutre orientée vers la base
(a gauche sur la Figure 89), soit a I’intérieur du trou a percer, était plus réguliére que celle
orientée vers I’extérieur (a droite), plus longtemps en contact avec le bain d’attaque. Les
points d’attache de ces cadres sont congus de telle sorte qu’ils se détachent d’eux-mémes

apres usinage ou soient facile a détacher.
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Figure 87 : Masque version V2.

Figure 88 : Cadres destinés a équilibrer ’usinage des poutres.

B . R M

Figure 89 : Dissymétrie entre les deux moitiés de la poutre.
111.4.2.4. Troisiéme version

La troisieme version (V3) consistait en deux paires de masques. La premiére pour

deéfinir les électrodes (Figure 90) et la seconde pour les dispositifs eux-mémes (Figure 91).
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Figure 91 : Masque version V3 pour les dispositifs.

Les dimensions utilisées pour la troisieme version des masques (Figure 92, Figure 93 et
Figure 94) découlent de I’observation des dispositifs obtenus avec les deux premiéres versions
et de la correction de certains défauts (difficulté pour percer les trous autour des poutres,
équilibrage des deux parties des poutres destinées a vibrer en extension, poutres trop fines

avec la deuxiéme version...).

Les niveaux de la conception des masques avec Layout Editor sont visibles dans

I’Annexe C.
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Figure 92 : Dimensions utilisées lors de la conception du masque V3 pour le grand résonateur
fonctionnant en extension (en um).

2 500

12 50

Figure 93 : Dimensions utilisées lors de la conception du masque V3 pour le petit résonateur
fonctionnant en extension (en um).

2500

4 200

[SDD

Figure 94 : Dimensions utilisées lors de la conception du masque V3 pour le résonateur
fonctionnant en flexion dans le plan (en pum).

La Figure 95 indique le positionnement des électrodes a la surface d’un grand
résonateur destiné a vibrer en extension. La partie de 1’électrode située sur la poutre fait

360 um de large et 6150 um de long, les plots de connexion sont des carrés de 800 um par
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800 um et les « fils » reliant les deux font 100 um de large. Les petits résonateurs du méme
type ont une électrode sur la poutre de 220 um de large pour 3000 um de long. Le reste a les
mémes dimensions que pour un grand résonateur. La Figure 97 (a) montre la vue en coupe du

positionnement relatif des électrodes sur la section droite de la poutre.

Figure 95 : Positionnement des électrodes sur un résonateur fonctionnant en extension.

La Figure 96 indique la configuration des électrodes pour un résonateur fonctionnant en
flexion dans le plan. Les parties des électrodes situées sur la poutre font 4150 um de long et
190 um de large. L’écartement des électrodes est de 100 um. La Figure 97 (b) montre la vue

en coupe du positionnement relatif des électrodes sur la section droite de la poutre.

Figure 96 : Positionnement des électrodes sur un résonateur fonctionnant en flexion.

(a) (b)

++ ++ ++ --

- - - - -- ++

Figure 97 : Vue en coupe du positionnement relatif des électrodes sur la section droite de la
poutre (a) pour I’extension (b) pour la flexion dans le plan.
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111.4.3. Préparation des surfaces

111.4.3.1. Préparation mécanique

Nous disposions de lames de langasite achetées au fournisseur Fomos, de taille standard
38 mm par 38 mm et d’épaisseur 1 mm ou 500 um. Pour obtenir 1’épaisseur souhaitée

(250 um), les plagues ont été amincies par rodage mécanique. Elles ont ensuite été polies.

Le rodage a été effectué en double face sur un plateau rotatif en fonte. L’abrasif utilisé

était de I’alumine en poudre (grains 9 um) diluée dans de I’eau désionisée.

Le polissage a quant a lui été réalisé avec de la silice colloidale (taille des grains

0,04 pm) sur un plateau en feutre.

La machine Logitech PM5 a été employée pour ces deux étapes.

111.4.3.2. Processus de nettoyage des lames de langasite

Une fois rodeées et polies, les plaques subissent un processus de nettoyage pour éliminer
les pollutions minérales et organiques dues aux manipulations et a la préparation mécanique
(empreintes de doigts, graisse, poussicre, abrasifs...). Il est en effet nécessaire que les lames

soient parfaitement propres avant d’étre métallisées. Le processus de nettoyage est le suivant :
> Dégraissage au decon 90 dilué a 5 % avec de I’eau désionisée sous ultra-sons.

» Nettoyages successifs a I’acétone et a 1’éthanol pendant au moins 15 minutes

sous ultra-sons.

Chaque étape est suivie d’un ringage a 1’eau désionisée.

111.4.3.3. Métallisation

Les plaques sont ensuite métallisées (Figure 98 (a) et Figure 102 (a)) par évaporation

sous vide selon le processus suivant :
- Mise sous vide (10° Pa).
- Dépot de chrome (60 nm) puis d’or (350 nm) a 150 °C sur la premiére face.
- Recuit a 200 °C, 2 heures apres le dép6t (3 a 4 heures).
- Recuit a 300 °C pendant 12 heures.

- Recuit a 400 °C pendant 12 heures.
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- Remise a I’air et ouverture a froid pour retourner les plaques.

- Mise sous vide.

- Dépot de chrome (60 nm) puis d’or (350 nm) a 150 °C sur la deuxieme face.
- Recuit a 300 °C pendant 12 heures.

- Recuit a 400 °C pendant 12 heures.

- Remise a I’air et ouverture a froid.

La remise a I’air de 1’enceinte sous vide et son ouverture se font une fois la température

redescendue afin d’éviter un choc thermique qui pourrait causer des fissures dans le matériau.

111.4.3.4. Dépét d’oxyde

Une fois la métallisation réalisée, on effectue un depdt double-face de 0,5 um de
dioxyde de silicium (SiO;) a 250 °C (Figure 98 (b)). Ce dépdt est ensuite recuit a 675 °C.
C’est un dépdt chimique en phase vapeur assisté par plasma (ou PECVD pour Plasma-
Enhanced Chemical Vapor Deposition en anglais). Ce procéde est utilisé pour déposer des
couches minces sur un substrat a partir d'un état gazeux. Des réactions chimiques se déroulent
au cours du processus apres la formation d'un plasma a partir des gaz du réacteur. Le plasma
est généralement créé a partir de ce gaz par radiofréquences ou par une décharge électrique
entre deux électrodes [83][84][85].

Remarque : pour la version V3, le dépdt est fait apres la photolithographie des
électrodes (Figure 102 (f)).

111.4.4. Photolithographie

La photolithographie est un procédé de micro-fabrication visant a graver sélectivement
une partie d’une couche mince ou du volume d’un substrat. Il utilise les ultra-violets pour
imprimer les motifs d’un masque sur une couche de résine photosensible préalablement étalée
sur le substrat. Cette technique permet d’avoir un contrdle précis de la taille et de la forme des

objets qu’elle crée et de pouvoir répéter des motifs sur toute la surface du substrat.

Nous utilisons une résine positive (la résine Shipley S1813), c'est-a-dire une resine
photosensible pour laquelle la partie exposée aux UV devient soluble au développeur et la

portion de résine photosensible non exposée reste insoluble.
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En pratique, il y a eu plus ou moins d’étapes de photolithographie selon les masques
utilisés. En effet, dans la version V3 il y a deux jeux de masques — un pour les électrodes et un
pour les dispositifs — ce qui implique deux étapes au lieu d’une pour les deux versions

précédentes.

111.4.4.1. Avec les masques de la version V1 et de la version V2

La Figure 98 résume le processus de photolithographie et d’usinage. Les étapes de

photolithographie sont les suivantes :

- Enduction de la résine a la tournette sur la premiere face. Recuit & 120 °C
pendant 2 minutes. Enduction de la deuxieme face, et recuit identique
(Figure 98 (c)).

- Alignement du masque supérieur avec le masque inférieur sur I’aligneur double

face.
- Orientation et alignement de la plaque par rapport aux masques.
- Insolation simultanée des deux faces.

- Développement des motifs : dissolution de la résine insolée (Figure 98 (d)).

Ringage a I’eau désionisée.

- Attaque du dioxyde de silicium non protégé par la résine au BHF (acide
fluorhydrique tamponné) (Figure 98 (e)) et ringage a 1’eau désionisée. Le BHF
est un mélange dans un rapport volumique 6 : 1 de fluorure d'ammonium NH4F
(40 % dans I'eau) et d'acide fluorhydrique HF (49 % dans I'eau).

- Attaque de l'or et du chrome dans leurs bains d’attaque respectifs

(Figure 98 (f)). Ringage a I’eau désionisée.

- Dissolution de la résine a ’acétone. Nettoyage a I’éthanol. Ringage a ’eau

désionisée.
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Figure 98 : Processus de photolithographie et d’usinage utilisé avec les masques de la version V1
et de la version V2.

La Figure 99 présente les échantillons de langasite apres les étapes de photolithographie.

Figure 99 : Echantillons de LGS apres les étapes de photolithographie (masque V1 a gauche et
masque V2 a droite).
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111.4.4.2. Avec les masques de la version V3

nouveau processus de photolithographie est décrit par la Figure 102. Il se déroule

» Premiére photolithographie.

Enduction de la résine a la tournette sur la premiere face. Recuit a 120 °C
pendant 2 minutes. Enduction de la deuxieme face, et recuit identique
(Figure 102 (b)).

Alignement des masques pour les électrodes sur 1’aligneur double face.
Orientation et alignement de la plaque par rapport aux masques.
Insolation simultanée des deux faces.

Développement des motifs : dissolution de la résine insolée (Figure 102 (c)).
Ringage a I’eau désionisée.
Attaque de Dl'or et du chrome dans leurs bains d’attaque respectifs

(Figure 102 (d)). Ringage a I’eau désionisée.

Dissolution de la résine a 1’acétone (Figure 102 (e)). Nettoyage a 1’éthanol.

Ringage a I’eau désionisée.

La Figure 100 montre un échantillon de langasite apres la premiere photolithographie.

I T TR K. ot A iy ¥R
o TR, — ‘d&;r.:

Figure 100 : Echantillon de LGS apres les étapes de photolithographie avec les masques des

électrodes V3.
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> Dépbt de SiO, (Figure 102 (f)).
» Deuxiéme photolithographie.

- Enduction de la résine a la tournette sur la premiére face. Recuit a 120 °C

pendant 2 minutes. Enduction de la deuxieme face, et recuit identique (Figure
102 (9))-

- Alignement des masques pour les dispositifs sur I’aligneur double face.
- Alignement des électrodes de la plaque par rapport aux motifs des masques.
- Insolation simultanée des deux faces.

- Développement des motifs : dissolution de la résine insolée (Figure 102 (h)).
Ringage a I’eau désionisée.

- Attaque du dioxyde de silicium non protégé par la résine au BHF (acide

fluorhydrique tamponné) (Figure 102 (i)). Ringage a I’eau désionisée.

- Dissolution de la résine a 1’acétone (Figure 102 (j)). Nettoyage a I’éthanol.
Ringage a I’eau désionisée.

La Figure 101 représente 1’échantillon aprés la deuxiéme photolithographie. On voit que

les formes des dispositifs sont alignées avec les électrodes. Cet alignement est effectué

manuellement lorsque la plaque est déposée sur le masque inférieur.

g

o |

Figure 101 : Echantillon de LGS apres les étapes de photolithographie avec les masques des
dispositifs V3.
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Figure 102 : Processus de photolithographie et d’usinage utilisé
avec les masques de la version V3.
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I11.4.5. Usinage chimique

111.4.5.1. Avec les masques de la version V1

Le motif des masques sert a la fois a créer les électrodes et a protéger la partie que I’on
ne souhaite pas usiner. La langasite est attaquée par I’acide chlorhydrique mais pas le dioxyde

de silicium.

L’usinage se fait jusqu’au percage des dispositifs, ce qui nécessite une douzaine
d’heures (Figure 98 (g)). L’usinage est stoppé par plusieurs ringages a I’eau désionisée. La
Figure 103 montre un échantillon de langasite a sa sortie du bain d’usinage. Une fois
I’'usinage terminé, la couche de SiO, est retirée au BHF (Figure 98 (h)) et les dispositifs sont

désolidarisés du support en cassant le point d’attache.

-

~

AILLIN LI

N YT THIXY

Figure 103 : Echantillon de LGS aprés I’usinage chimique.
La Figure 104 montre une image au microscope électronique a balayage (MEB) d’un
résonateur destiné a vibrer en extension. Celui-ci a été démétallisé pour pouvoir en observer la

structure.
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Figure 104 : Image MEB d’un dispositif destiné a vibrer en extension.
111.4.5.2. Avec les masques des versions V2 et V3

L’épaisseur des plaques ayant été réduite de moitié, il ne faut plus que 6 heures pour

obtenir les résonateurs.

111.4.6. Défauts

I111.4.6.1. Tenue de la métallisation

Des problémes sont survenus lors de I'usinage, notamment en ce qui concerne la tenue
des couches de métal. Il est arrivé lors de I'usinage que les couches d’oxyde et de métal se

décollent entierement. La Figure 105 montre la métallisation en cours de décollement.

Figure 105 : Couche de métal en cours de décollement.
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111.4.6.2. Bords irréguliers

Nous observons que les bords sont irréguliers, a la fois a 1’échelle macroscopique
(Figure 106) et a 1’échelle microscopique (Figure 107). A 1’échelle macroscopique, ce

phénomene est amplifié s’il y a eu un décollement partiel de la métallisation.

Figure 106 : Bords irréguliers d’une poutre.

JEOL 2KY X2

Figure 107 : Bords irréguliers a I’échelle microscopique.
111.4.6.3. Piquetage

Si les couches des dépots sont piquetées, cela se traduit par d’importantes cavités a la
surface des dispositifs. On constate d’ailleurs sur ceux-ci que les plans bloquants apparaissant
dans la cavité sont différents selon la direction. Les trous sont rectangulaires et tous orientés
dans le méme sens : la longueur est selon la direction Y et la largeur selon la direction Z
(Figure 108).
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Figure 108 : (a) Piquetage. (b) Détail au MEB.

Pour résoudre ces problémes il faudrait optimiser 1’épaisseur des couches et améliorer la
procédure de nettoyage des plaques. Le nettoyage de la langasite est assez mal connu et les
surfaces rodées et polies sont tres difficiles a nettoyer. Un acidage dans un bain qui fournit
une surface peu rugueuse comme le NH4FHF [49] pourrait étre envisagé. On pourrait aussi

utiliser un nettoyage plasma.

111.4.7. Formes obtenues

L’usinage chimique donne une forme finale particuliére aux dispositifs. Le phénomene

de sous-gravure implique I’apparition de plans d’orientation spécifique.

111.4.7.1. Plans bloquants

En raison de I’anisotropie de ce process technologique, il se forme des plans ayant une
orientation spécifique appelés les plans bloguants. La Figure 109 met en évidence quelques

plans bloguants.

Figure 109 : Illustration de plans bloquants.
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Nous distinguons donc sur les dispositifs usinés :
1/ La sous-gravure latérale :

La sous-gravure latérale est d’environ 330 pum selon Y et 200 um selon Z pour la
gravure de 500 pum en double-face. Les plans bloquants correspondants sont définis par les
angles de rotation 8 =0° et =35° et 8 =90° et o = 50 °, respectivement. lls sont

visibles sur la Figure 110.

Planbloquant

6=0°etp=35°

Plan
bloquant
6 ==+90°
ete=50°

Figure 110 : Zoom sur les plans bloquants dans les angles du trou entourant la poutre.

L’angle de rotation ¢ est défini par la Figure 111.

Yl ‘f“ .-'*I'\
: Plan X,
bloquant .7

Figure 111 : Angle ¢ définissant ’orientation des plans bloquants.
Les plans bloquants peuvent constituer une limite au pergage du dispositif si I’épaisseur
du substrat est trop importante par rapport a I’écartement entre les zones masquées, comme

sur la Figure 112.
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Figure 112 : Résonateur non-percé.

2/ La sous-gravure en coin concave :

Sur la Figure 113, on observe I’intersection entre les plans bloquants : ¢’est un exemple
de sous-gravure en coin concave. Nous retrouvons les plans de trés faibles vitesses qui
apparaissent lorsqu’il y a des défauts liés au piquetage du masque (Figure 108). Ce
comportement se rapproche de celui du silicium usiné dans un bain KOH [86].

Coinsconcaves

Figure 113 : Coins concaves.

3/ La sous-gravure en coin convexe :

La langasite est intermédiaire au niveau de son comportement a 1’usinage chimique.
Nous voyons apparaitre des plans cristallins mais aussi des facettes incurvées. La sous-
gravure en coin convexe apparait en bout de la poutre ce qui modifie sa forme ; nous n’avons
plus un angle droit (épaulement du dispositif, zone 1 de la Figure 114) et une section droite
rectangulaire comme sur le masque (en bout de la poutre, zone 2 de la Figure 114). L’angle

qui apparait dans les zones 1 et 2 vaut 35 °.
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Figure 114 : Coins convexes.

Au niveau du bout de la poutre, nous obtenons donc une pyramide a quatre faces
lorsque 1’alignement est suivant Y. Un alignement suivant une direction tournée
« dissymétrise » la pointe. Les plans apparaissant en bout de poutre ne sont pas ceux limitant
la sous-gravure en coin concave. La forme obtenue correspond a un compromis entre les plans

de grande vitesse d’attaque et ceux de faible vitesse d’attaque [50].

Cette étude nous a permis de mettre en évidence I’importance de la sous-gravure en coin
convexe. Le contour supérieur de la poutre usinée s’écarte sensiblement du contour
rectangulaire du masque. Ce comportement est trés différent de celui du quartz pour lequel la
sous-gravure en coin convexe est tres faible [87] et la nature initialement concave ou convexe
du contour du masque n’affecte pas de fagon sensible la forme générale des flancs. Il faudra
tenir compte de la forte sous-gravure en coin convexe pour le dimensionnement des masques
et dans certains cas, en particulier pour les dispositifs tournés, utiliser des méthodes de
compensation de masque [88]. De tels masques de compensation sont parfaitement
envisageables pour le cristal de LGS ; néanmoins, étant donné qu’il s’agit d’un micro-usinage
en 3D, il est nécessaire de compléter, pour les conditions opératoires utilisées, 1’étude de
I’attaque chimique anisotrope de la LGS a des plans a double rotation. Il sera necessaire
ensuite d’effectuer un travail exploratoire pour les dessins de masques de compensation afin

d’optimiser la forme finale des structures 3D en bout de la poutre.

111.4.7.2. Pointe

Une des particularités de la forme conséquence des plans bloquants est 1’obtention
d’une pointe en bout de poutre. Cette pointe a un rayon de courbure de quelques dizaines de
nanometres (Figure 115). C’est déja plus petit que ce qui est utilisé pour la microscopie
champ proche de deformation (0,5 a 50 um) [73]. En modifiant les masques (masques de
compensation), la forme de cette pointe pourrait étre optimisée afin de servir éventuellement

pour la microscopie a force atomique. Il n’y aurait dans ce cas plus besoin, dans les deux
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applications envisagées, de rapporter une pointe sur la poutre ce qui diminuerait le nombre
d’étapes de fabrication et donc le cott. Les masques pourraient également étre congus pour

avoir une pointe sur le cdté dans le cas de poutres en flexion vibrant dans le plan.

Figure 115 : Pointe observée au MEB et détail.
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[11.5. MESURES

Des mesures ont été effectuées sur les micro-résonateurs afin de vérifier qu’ils vibraient

bien et a une fréquence correspondant a celle attendue pour le mode voulu.

I11.5.1. Mesures avec les résonateurs en extension

La Figure 116 représente I’amplitude de 1’'impédance mesurée avec 1’analyseur de
réseau en fonction de la fréquence pour un grand résonateur vibrant en extension. On observe
plusieurs pics de résonance dans la plage de fréquence. Compte tenu des dimensions de la
poutre, le pic correspondant a 1’extension est celui a 420 kHz. Cela est cohérent avec les

calculs du modele et la simulation par éléments finis (voir 11.2.3.1).
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Figure 116 : Spectre d’amplitude pour un grand résonateur vibrant en extension.

La Figure 117 montre I’amplitude et la phase du premier mode d’extension.
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Figure 117 : Amplitude et phase a la résonance pour un grand résonateur vibrant en extension.

Le Tableau 31 donne les paramétres motionnels du résonateur a sa résonance. Le
coefficient de qualité est d’environ 2 000. Il n’est pas trés élevé car la mesure est faite a 1’air,

le résonateur n’a pas été équilibré et les conditions d’encastrement ne sont pas idéales.
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Tableau 31 : Paramétres motionnels a la résonance du mode d’extension.

F (kHz) 420
R1(Q) 7675
L1 (H) 6
C1 (fF) 24
Q 2070

Les fréquences de résonance des résonateurs vibrant en extension placés dans une étuve
sont mesurées a 1’aide de ’analyseur de réseau. On fait varier la température de I’ambiante a
80 °C par pas de 5 °C.

La Figure 118 donne la fréquence propre relative en fonction de la température pour un

grand résonateur vibrant en extension. La fréquence de résonance est d’environ 420 kHz.
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Figure 118 : Fréquence propre relative en fonction de la température pour un grand résonateur
vibrant en extension. Comparaison au modele.

La Figure 119 représente les fréquences propres relatives en fonction de la température

pour un petit résonateur vibrant en extension. La fréquence de résonance est d’environ

1,015 MHz.
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Figure 119 : Fréquence propre relative en fonction de la température pour un petit résonateur
vibrant en extension. Comparaison au modele.

Les résultats montrent une faible dépendance de la fréquence en fonction de la
température (variation inférieure a 400 ppm pour une température comprise entre 20 °C et
80 °C). On n’est pas loin de la compensation en température.

Néanmoins, plusieurs facteurs font que les résultats ne correspondent pas exactement
au modeéle, c'est-a-dire que le comportement en température observé n’est pas celui attendu
pour un angle de coupe donné : le modéle est calculé pour une poutre idéale de section droite
rectangulaire, les coefficients utilisés pour le calcul peuvent différer de ceux du matériau des

résonateurs, un écart de I’angle d’orientation lors de la fabrication change le comportement en

température.

111.5.2. Mesures avec les résonateurs en flexion

Les mesures de fréquence de vibration d’un cantilever ont été réalisées grace a un
interférometre a sonde héterodyne dont le principe de fonctionnement est presenté en

Figure 120. La sensibilité de la sonde est de 8 A/mV [73][89].
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Figure 120 : Principe de I’interférométre a sonde hétérodyne utilisé pour mesurer les vibrations
du cantilevers.

Les mesures ont été effectuées sur un cantilever initialement entierement métallisé et

dont les électrodes ont été séparées manuellement (voir Figure 121).

Figure 121 : Cantilever apreés séparation manuelle des électrodes et collage des fils.
La Figure 122 montre un pic de résonance a environ 17,2 kHz. Cette fréquence est du
méme ordre de grandeur que la fréquence de résonance attendue pour le mode de flexion dans

le plan.
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La Figure 123 correspond & un zoom a la fréquence de résonance. On observe de
multiples pics qui sont liés a la forme de la poutre, aux électrodes qui étant séparées

manuellement n’ont pas la méme largeur et aux conditions d’encastrement.
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Figure 123 : Amplitude et phase a la résonance du mode.
La Figure 124 présente 1’amplitude du déplacement en fonction de la tension

d’excitation appliquée sur la poutre.
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Figure 124 : Amplitude du déplacement en fonction de la tension d’excitation.

La variation de la tension d’excitation appliqué sur la poutre résulte en une variation

proportionnelle du déplacement, ce qui prouve que c’est bien un mode propre de la poutre.

Nous avons donc réussi a faire vibrer les cantilevers a la fréquence voulue mais une
amélioration du process de réalisation des électrodes s’avere indispensable pour améliorer les

dispositifs et obtenir de meilleurs résultats.
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CONCLUSION

CONCLUSION SUR L’ANALYSE DES MODES

Le modéle analytique, bien que simple, nous a aidé a prévoir I’existence des coupes

compensees en température.

Les simulations par eléments finis nous ont permis de vérifier que le modele analytique
suffisait dans le contexte de notre étude. Le fait de ne pas tenir compte de la piézoélectricité

dans notre mod¢le n’apportait pas une variation significative des résultats.

D’aprées le modele, des coupes compensées en température existent a 1’ambiante en
extension et en flexion pour la langasite et la langatate. 1l y a deux angles de coupe par
matériau pour chaque mode de vibration, contrairement au quartz qui n’a qu’un angle de

coupe pour lequel on approche la compensation en température.

CONCLUSION SUR L 'USINAGE DE MICRO-RESONATEURS

EN LANGASITE

L’usinage chimique de micro-résonateurs en langasite dans une solution d’acide
chlorhydrique est possible dans un temps de six heures pour une épaisseur a percer d’environ
250 um. Il faut veiller a la qualité des couches de métallisation déposées a la surface du
substrat. En effet, un piquetage de ces couches entrainera des défauts et si elles se décollent, la
forme des résonateurs en patit, ou pire encore, ils ne peuvent pas étre usinés du tout. Ces
premiers essais de percage de la langasite pour fabriquer des résonateurs sont néanmoins

prometteurs.

Nous avons réussi a faire vibrer les micro-résonateurs fabriqués a des fréquences
conformes aux modeles analytiques et aux simulations par éléments finis. Le coefficient de
qualité mesuré est assez faible mais le but n’était pas d’obtenir un Q élevé. Il faudrait pour

I’améliorer, éviter les défauts liés a la tenue des couches d’or et équilibrer nos résonateurs.

Les résultats de I’usinage ont déterminé qu’une pointe se formait en bout de poutre.
Celle-ci, d’un rayon de courbure de quelques dizaines de nanometres, pourrait servir a des

applications en microscopie et éviter d’avoir a rapporter une pointe sur la poutre.
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PERSPECTIVES

Le modéle pourrait étre réévalué en tenant compte des résultats obtenus avec nos
dispositifs. Il a en effet été montré que les coupes compenséees en température existent mais
pour des angles d’orientation différents de ceux qui avaient été prévus. Il faudrait réajuster les

coefficients par rapport a ce qui a été mesuré.

En ce qui concerne 'usinage, il est critique d’approfondir la méthode de nettoyage des
¢chantillons de LGS afin d’obtenir des couches de métallisation de qualité et qui tiennent a

I’usinage. D’autre métaux que 1’or (platine, titane...) pourraient aussi étre testés.

Les masques de gravure sont a optimiser pour obtenir la forme voulue en bout de poutre
(pointe plus fine pour les applications AFM). lls pourraient également étre modifiés pour

avoir une pointe sur le coté de la poutre des cantilevers en flexion dans le plan.
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ANNEXES

A. Calcul des CTF en extension

La fréquence propre du mode d’extensiona T = T, est :

1 1

fo= 2_lo PoS22

A latempérature T, on a alors :

7 = 1 t(MI(TY)w(T) _1 t(Tw(T)
() = 21(T) 2 PotolowoSsz2 (T)I(T)

Potolowosy2(T) 2
1 1 t(Tw(T)
2 | Potolowo | 522 (TI(T)

Le logarithme de f(T) est :

1
In(f(T)) = —1In(2) - Eln(Potolowo)
+2[In(e() + In(w(T) ~ In(s22(1)) ~ In(1(T))]

Le coefficient de température de la fréquence s’exprime :

W _@> _ :
ch - (D _— (ln(f(T))) T=Typ

Par dérivée logarithmique on obtient :

7@ _1 t’(_T)> _I_w'(T)) _522’(T)) _l’(_T))
cf —21¢(T) =1, w(T) =1, S52(T) _— 1(T) v,

1
1
Tc(f) =5 [“%1 +azp—T, — a%z]
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De méme au second ordre :

T = %%) = 3[on(re)) e+ (1) ]

r@ _ 1M (t’(T))2 AN (w’(T))2 _s"(M) | (522'(T)>2
4 ¢(T) t(T) w(T) w(T) $22(T) $22(T)

U (UMY 1, .2
G +(Z(T)> LTO +5(7e)

1 2
TP = 2 (203 — (a})? + 203, — (ads)? = 212, + (T,)" — 20%, + (a1,)?)

4
+2 (1)’
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B. Calcul des CTF en flexion

La fréquence propre du mode de flexiona T = T, est :

;= A2 wy 1
P emly’ V12p0S22

A la température T, on a alors :

@ A2 w(T) j tDITWT) A2 J HT)w(T)3

B 21 1(T)? [ 12pgtoloWoSz2 (T) T 12pgtolowos22(THUT)?
s 1 t(TY)w(T)3
21 | 12potolowo | S22 (T)I(T)3

Le logarithme de f(T) est :

In(f(T)) = 2In(A) — In(2m) — %1n(12p0t010w0)

+=[In(e(1) + 3In(w (1)) — In(s2(T)) — 3In(1(T))]

N| =

Le coefficient de température de la fréquence s’exprime :

1 , T /
T, = ;((T)) ) = (In(f (1)) r=r,

Par dérivée logarithmique on obtient :
T(1) _ 1 t,(T)) 43 W,(T)> _ Szzl(T)> _3 ZI(T))
T2 )y WDy 52 T UD ),

1
1
TC(f) = E [a%l + 3“31)3 - Tl - 3“%2]

S22

De méme au second ordre :
@) _ lf”(T) _1 " (¢9) 2
=5, T ()]
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C. Conception des masques avec Layout Editor

Les deux paires de masques sont concues a partir du méme fichier (Figure 125). Chaque
couleur correspond a un niveau. On peut sélectionner les niveaux que 1’on veut utiliser, les
retrancher, etc. Outre les motifs des dispositifs et des électrodes, le masque est constitué de
croix d’alignement des masques, de repéres de positionnement des plaques par rapport aux
masques et de cadres de support qui permettent de ressortir I’ensemble des dispositifs de la

solution apres 1’usinage.

Figure 125 : Conception globale des masques avec Layout Editor. — Détail.

La Figure 126 montre les niveaux utilisés respectivement pour le masque des électrodes

et celui des dispositifs.
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Figure 126 : Niveaux correspondant aux masques des électrodes et des dispositifs
respectivement.
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Résumé

Les travaux présentés dans ce mémoire portent sur I’étude de matériaux piézoélectriques de synthése de la

famille des langasite et sur la réalisation de micro-résonateurs basse fréquence dans ces matériaux.

La premicre partie de 1’étude se concentre sur la recherche des orientations des coupes compensées en
température pour les coupes X de la langasite (LGS) et de la langatate (LGT), pour les modes d’extension selon
Y et de flexion autour de X. Un modéle analytique simple et des simulations par éléments finis permettent de
déterminer les valeurs théoriques de ces orientations. Des dispositifs de types barreau et diapason sont ensuite

réalisés afin d’effectuer des mesures électriques pou confirmer I’existence de ces coupes compensées.

La seconde partic de 1’étude concerne la fabrication de micro-résonateurs en langasite. Plusieurs méthodes
d’usinage (mécanique, DRIE,...) sont envisagées avant que notre choix ne se porte sur 1’usinage chimique
(solution HCI). Le procédé de fabrication est détaillé puis des mesures de vibration sont menées pour les

dispositifs obtenus.

Mots clés : langasite, langatate, LGS, LGT, coupes compensées en température, coupe X, usinage chimique,
DRIE, micro-résonateur.

Summary

The work presented in this thesis concerns the study of synthetic piezoelectric materials (langasite family

crystals) and the manufacture of low-frequency micro-resonators with these materials.

The first part of the study focuses on the finding of temperature-compensated cuts for X-cut plates of langasite
(LGS) and langatate (LGT), for the length-extension along the Y axis and flexure around the X axis modes. The
theoretical values of the orientation angle of the temperature-compensated cuts are obtained through an
analytical model and finite element simulations. Bar-type devices and tuning forks are then made and used to

perform electrical measurements to confirm the existence of these compensated cuts.

The second part of the study is about the manufacture of langasite micro-resonators. Several processing methods
are considered before the choice of chemical etching in an HCl-based solution. The manufacturing process is

detailed and vibration measurements are carried out on the devices.

Keywords: langasite, langatate, LGS, LGT, temperature-compensated cuts, X-cut, chemical etching, DRIE,

micro-resonator.



