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Introduction

ES exigences qualitatives de la consommation font que la maitrise des propriétés des ma-
L tériaux utilisés (diélectrique, magnétique, transparent, absorbant, hétérogene, anisotrope,
etc.) et leurs états physiques (solide, liquide, poudre, etc.) constitue une vraie problématique
pour le monde industriel. Les produits concus doivent obéir a des normes liées a la qualité et
la protection de ’environnement. Différentes méthodes de caractérisation ont été développées
a cet effet. Leur classification peut se faire en fonction de diverses considérations. Ainsi, sans

prétendre étre exhaustif, on peut les subdiviser approximativement en quatre groupes :

— la caractérisation morphologique regroupe les microscopies optiques (classique, interféro-
métrique, a balayage), les microscopies électroniques (a transmission dite TEM, a balayage
dite SEM), les microscopies en champ proche (a effet tunnel dite STM) et la métrologie
profilométrique. Ces techniques permettent de visualiser 1’état de surface, les défauts de
la structure d’un échantillon et par extension a mesurer ses dimensions.

— la caractérisation chimique quant a elle regroupe des techniques qui se décline en fonction
du type d’excitation utilisée. Il s’agit de la fluorescence X (XRF) et de la spectrométrie des
photoélectrons (ESCA, XPS) pour 'excitation par photons ; de la spectrométrie de masse
des ions secondaires (SIMS), rétrodiffusion Rutherford (RBS) et de I’analyse par réaction
nucléaire (NRA) pour l'excitation par ions; de la spectrométrie des rayons X (XES,
EMP) et de la spectroscopie d’électrons Auger (AES) pour 'excitation par électrons;
de l'analyse par activation neutronique (NAA) pour Iexcitation par des neutrons. Les
techniques de caractérisation chimique servent en fait a identifier la nature chimique des
éléments présents dans un échantillon. Par ailleurs, elles permettent de déterminer la
teneur en impuretés et liaisons chimiques dans un échantillon.

— la Caractérisation structurelle, de la méme maniere que la précédente, se décline en fonc-
tion du type d’excitation. Il s’agit de la diffraction par des électrons de basse énergie
(LEED) et de la microscopie électronique en transmission (TEM) pour I'excitation par
électrons ; de la méthode de Laue, méthode de Debye-Sherrer et des montages « 4 cercles
» et 'excitation par photons; de la rétrodiffusion Rutherford en condition de canalisation
pour 'excitation par ions. Ces techniques permettent de mettre en évidence les éventuelles
données cristallographies (structure, orientation cristalline, degré de cristallinité,...) d'un
échantillon.

— la caractérisation fonctionnelle compte comme techniques les techniques de base (me-
sure de résistivité, effet Hall, Van der Pau), la mesure de courant, mesure de capacité,

I’Ellipsométrie optique, 'ellipsométrie hyperfréquence, la spectroscopie infrarouge, etc.

Développement d’un banc ellipsométrique hyperfréquence pour la caractérisation de matériaux non transparents



10 Introduction

Les techniques de caractérisation fonctionnelle prétendent déterminer les propriétés élec-
triques ou optiques d’un dispositif élémentaire en conditions d’utilisation. Cependant, les
informations données par certaines d’entre elles sont d’ordre chimique. C’est pourquoi il

est difficile de faire une classification trés nette.

Cette subdivision n’est pas aussi formelle qu’on le pense car il y a recoupe quant a la nature
des propriétés recherchées. Cependant, le principe de base est le méme. D’une part, il consiste
a exciter un échantillon par l'intermédiaire d’une sonde dans le but de créer une interaction
sonde-échantillon et d’autre part, a analyser la réponse obtenue [1, 2]. La sonde peut étre un
faisceau de particules énergétiques, un rayonnement électromagnétique, un palpeur mécanique,

etc.

Méthodologie

Formellement, la procédure de ’étude de caractérisation par résolution du probléme inverse

d’un systéme physique peut se diviser en trois parties :

— paramétrisation du systeme : il s’agit de développer un modele comportant un ensemble
de parametres décrivant completement le comportement du systéeme d’un certain point
de vue;

— formulation du probleme direct : elle consiste a établir les implications des lois physiques
permettant de prédire les grandeurs observables a partir d'un modele donné;

— inversion du probleme : elle est la derniere étape. On part des grandeurs observables pour
en tirer les parametres optimums pouvant décrire le mieux possible le comportement du
systeme.

Précisons qu'un systeme physique de type diélectrique peut étre décrit par la permittivité

(¢' et £”) ou l'indice complexe &’ — je” et par sa géométrie.

Nous pouvons la schématiser comme illustré a la figure [T}

Systéme physique
(propriétés)
>me
ope™ Parap, <
. du ) metr' .
\ aversiel Satiop,
Grandeurs observables 4Calcul du probléme direct Modele paramétrique
(Mesures) (parametres réajustables)

FIGURE 1 — Procédure de la mise au point d’une technique de mesure

Le calcul direct doit avant tout étre possible avant de prétendre effectuer la résolution du
probléme inverse. Par contre, 'analyse électromagnétique de la méthode ne permet pas en
générale de remonter analytiquement a la permittivité (¢ et €” ) ou a l'indice complexe (n et
k) et a I’épaisseur. Les modeles sont souvent fortement non linéaires, donc difficiles, presque

impossibles a inverser sauf dans des cas simples tres particuliers. Le recours aux méthodes

AMIR MOUNGACHE — Université Jean Monnet de Saint-Etienne
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d’optimisation et/ou de régression s’avere nécessaire.

Notre travail est développé sur trois chapitres. Dans le premier chapitre, nous faisons 1’état
de I'art sur la caractérisation des matériaux, présentons les bases fondamentales de la description
de I'interaction entre ’onde et la matiere par les notions polarimétriques et faisons I’analyse du
probléme direct.

Le deuxieme chapitre est consacré a la résolution du probléme inverse par des méthodes
numériques.

Dans le dernier chapitre, nous présentons notre dispositif expérimental et les problemes de
mesure qui entourent ce dispositif. Ensuite, nous présentons les résultats obtenus et faisons

leurs analyses.

Nous terminons par une conclusion générale dans laquelle nous proposons des perspectives

& donner a nos travaux.
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Introduction 15

Introduction

OUT matériau possede un ensemble de caractéristiques électromagnétiques propres le ren-
dant ainsi différent d’'un autre [3]. De ce fait, I’étude des propriétés et comportements

des matériaux magnétiques et diélectriques ne manquent pas d’intérét pour la recherche car
elle offre toujours de nouvelles perspectives. Les techniques de caractérisation basées sur 1'in-
teraction entre une onde électromagnétique et la matiere se sont accrues ces dernieres années

puisqu’elles peuvent étre non destructives et non invasives éventuellement.

Les méthodes hyperfréquences ont été relancées grace a 'apparition récente de ’analyseur
vectoriel de réseau ou en anglais « Vector Network Analyser (VNA)». Deés lors, 'automatisation
des méthodes de caractérisation est devenue aisée, permettant un gain de temps ainsi que la
réduction des erreurs dues a 'opérateur. Le tout a donné un nouveau souffle aux méthodes de
caractérisation déja existantes, (cavités résonantes,etc.), mais a facilité également le dévelop-

pement de nouvelles techniques de mesure.

Le VNA offre aussi la possibilité de travailler dans de larges bandes de fréquences. Il fournit
quatre parametres désignés par la lettre S. Ces parametres (511, Sia et Sa; et Sgg) représentent
les coefficients de réflexion et de transmission a travers le matériau sous test. Ils dépendent des
propriétés électromagnétiques et géométriques du matériau. Pour remonter a ces propriétés, on

utilise en général des techniques d’optimisation qui sont d’une grande diversité.

Les matieres agroalimentaires et biomédicales ont été les premieres a étre expérimentées avec
ces méthodes de caractérisation [4]. Les applications se sont étendues par la suite a d’autres
types de matériaux tels que les matériaux diélectriques, ferromagnétiques, ferroélectriques, etc.,
qui sont utilisés dans la fabrication des dispositifs hyperfréquences. Le génie civil n’est pas en
reste. Plusieurs méthodes ont été développées autour du concept d’interaction onde-matiere et

ont abouti & la caractérisation de roches, béton, pate de ciment, etc [5] [6].

Abondant dans le méme le sens, I'objectif de notre travail est d’arriver a mettre au point
une technique de caractérisation de matériaux isotropes non transparents en faisant appel aux
notions de polarimetrie. De ce fait, dans ce chapitre, nous faisons I’état de ’art sur les méthodes
de caractérisation de matériaux non destructives. Nous faisons ensuite un développement sur la

théorie de la polarimetrie, les modeles de mesure avant de terminer par une étude de sensibilité.

Développement d’un banc ellipsométrique hyperfréquence pour la caractérisation de matériaux non transparents



16 Chapitre 1. Ellipsométrie et matériau

1.1 Etat de I’art sur la caractérisation des matériaux

Il existe tout un éventail de techniques offrant la possibilité de déterminer la structure
interne des matériaux. Mais ’applicabilité de chaque méthode est tributaire de deux criteres de
bases. Le premier critere porte sur la bande de fréquences et le second porte sur la nature du
matériau (isotrope, anisotrope, transparent,...). Nous allons donc tenter de donner un apergu

de ces méthodes.

1.1.1 Mesures microscopiques

Pour comprendre les lois de comportement de la matiere a 1’échelle macroscopique, on
est souvent amené a faire 'observation de leurs structures au-dela des limites de 'ceil. Pour
apprécier des détails a 1’échelle du micrometre, on doit se servir d’'un microscope a lumiere
polarisée appelé microscope photonique ou optique. Pour aller au dela de cette résolution fixée
par la longueur d’onde de la lumiere, il faut penser aux rayons X voire . Tout comme la lumiere,
ce sont des ondes électromagnétiques mais de longueur d’onde plus courtes. Malheureusement,
il n’existe pas de lentilles appropriées capables de les focaliser. Cependant en remplacant la
source lumineuse par un faisceau d’électrons convenablement accéléré, on parvient a rendre
bien visible des structures plus petites que celles que 1’on peut observer a I’aide des microscopes

photoniques.

1.1.1.1 Microscopie optique

Les techniques de la microscopie optique sont les plus anciennes et comptent plusieurs
variantes : microscopie en lumiere directe, en contraste de phase, a fluorescence. La netteté
d’observation requiert des coupes d’épaisseur de l'ordre de 2 a 3 um. Pour éviter cette contrainte
de préparation, d’autres techniques sont développées. 1l s’agit de la microscopie confocale,

microscopie & champ proche et la tomographie numérique [7, §].

1.1.1.2 Microscopie électronique

Raleyght énonce que les détails les plus petits que I’on peut observer correspondent a la demi-
longueur d’onde d’éclairement [9]. C’est-a-dire qu’il est inutile d’augmenter le grossissement au-
dela de cette limite, si-non la netteté de 'image se dégrade. Ceci fait de la résolution le facteur
limitatif prépondérant de la microscopie optique. C’est alors que la microscopie électronique
intervient pour des épaisseurs jusqu’au nanometre. Les techniques de la microscopie électronique
a balayage permettent d’observer les surfaces d’un objet et la mise en évidence de sa structure
cristalline. Cependant, les techniques de la microscopie électronique a transmission sont celles
qui donnent la meilleure résolution. Elles permettent en particulier de visualiser les structures

internes des organismes cellulaires observées.

AMIR MOUNGACHE — Université Jean Monnet de Saint-Etienne



1.1. Etat de D’art sur la caractérisation des matériaux 17

Cependant, si on veut obtenir les propriétés de la matiére de maniere beaucoup plus fine,
il est préférable de déterminer les caractéristiques diélectriques et magnétiques. Il s’agit de la
permittivité et la perméabilité pouvant étre mesurées par application des signaux électroma-
gnétiques [10]. Mais nous allons nous intéresser plus particulierement aux propriétés électriques
des matériaux isotropes non transparents dans I’hypothese ou les matériaux a caractériser ne

possedent pas ou peu de comportement magnétique.

1.1.2 Mesures de matériaux isotropes

Différentes techniques de mesure permettent d’accéder de maniére plus ou moins directe a
la permittivité complexe €. et aux pertes diélectriques tand en fonction de la fréquence, de la

température et du champ électrique [L1], 12].

1.1.2.1 Mesure capacitive

En basse fréquence, la mesure capacitive, déja utilisée dans la caractérisation de matériaux
de génie civil [5, 13], consiste a mettre 1’échantillon en sandwich entre deux plaques métalliques
pour former une cellule de mesure. On excite cette derniere avec un courant électrique afin de
mesurer son impédance complexe. Le comportement de 1’échantillon est alors modélisé par une

capacité en parallele avec une résistance (figure [1.1)).

Source
ACouDC v  ljew
(a) Echantillon entre deux plaques métalliques (b) Schéma électrique équivalent

FIGURE 1.1 — Modéle électrique capacitif d’un échantillon

La permittivité complexe relative (équation |1.1]) qui rend compte de 'impédance est définie

par :

€. =€, — jer (1.1)
et

. I : S
Vi :JCW‘FE = jw(e, _]5’/)505 (1.2)

avec (', la capacité de la cellule, R sa résistance et w la pulsation du courant électrique.
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18 Chapitre 1. Ellipsométrie et matériau

Par identification, on en déduit les valeurs des composantes €. et € et, par voie de consé-

quence, les pertes diélectriques :

tand = — (1.3)

1.1.2.2 Mesures propagatives

En basse fréquence, les caractéristiques d’un échantillon sont tirées sur la base du schéma
électrique équivalent. Mais lorsqu’on monte en fréquence, dans la gamme des hyperfréquences,
on est tenu de prendre en compte les phénomenes de réflexion et de propagation des ondes
électromagnétiques. La propagation d’'un mode d’onde unique a travers 1’échantillon permet la
modélisation des phénomenes de propagation et de réflexion avec une grande précision. Ce qui

permet de déterminer la permittivité et/ou la perméabilité du matériau.

Mesures en réflexion

C’est une des méthodes utilisées en hyperfréquence. L’onde incidente générée par un ana-

lyseur de réseau se propage dans un cable coaxial et pénetre I’échantillon non métallisé (figure

19).

S11

FIGURE 1.2 — Sonde coaziale en réflexion

Il survient une réflexion de 'onde a cause de la désadaptation de la ligne. Le coefficient de
réflexion S ainsi mesuré est lié a 'impédance caractéristique de la ligne Z; et a I'impédance
du matériau Z par la relation[14] [15] [16, 1] :

Z — Zy
Z+ Zy

Sy=TI= (1.4)

La limite de cette méthode se trouve dans la difficulté d’exprimer I'impédance caractéris-
tique. En effet, cette derniere dépend intimement des propriétés électromagnétiques du matériau

et de la technologie de la ligne utilisée (guide d’onde, ligne coaxiale, etc.).
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Mesures en transmission-réflexion

La méthode de mesure en réflexion-transmission proposée par [17, I8, [19] est basée sur I'idée
de Nicolson et Ross [I7, 20]. Elle s’appuie sur le calcul matriciel utilisé en théorie des lignes et
peut se faire en propagation guidée ou en espace libre. Elle permet de calculer simultanément
la permittivité diélectrique et la perméabilité magnétique a partir de la mesure des coefficients
de transmission Ss; et de réflexion Sj; d’une cellule qui peut étre coaxiale [21], en guide d’onde
[22] ou en ligne microruban [23], chargée par 'échantillon & caractériser (figure[L.3)). La mesure

des parametres S se fait au moyen d’un analyseur vectoriel de réseau.

Eed W N W THad W N

Z, Z,

1-r T 1+

A 4

1+ T 1-I

FI1GURE 1.3 — Mesure en transmission-réflexion

La regle de Mason appliquée a I'analyse du graphe de fluence des trajets des ondes électro-

magnétiques dans la cellule permet d’établir aisément les égalités suivantes :

r(1-17?)

Si1 = S92 = 1_1°72 (1.5a)
T(1-T1?)

Stg = S91 = T_T72 (1.5b)

avec I' le coefficient de premiere réflexion a l'interface d’entrée de I’échantillon et T le
coefficient de transmission a l'intérieur de celui-ci. Ils dépendent du mode de propagation et de

la nature du matériau. Leurs expressions sont données par inversion des équations [1.5]

St — 53 +1

K = 1.
35, (1.6a)
P=K+vVEK2_1 (1.6b)
821
T = ——2 1.
1— 5, (1.6c)

La réciprocité de la matrice S (S3; = Si2) limite cette méthode a la caractérisation des

matériaux isotropes.
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1.1.2.3 Mesure en cavité résonante

C’est la méthode de caractérisation la plus répandue en hyperfréquence. Il s’agit d’une me-
sure monofréquence. Les matériaux peuvent se présenter aussi bien sous une forme solide [24],
liquide ou de poudre [I1]. Cette technique n’utilise pas la méthode des impédances, ou de ré-
flexion /propagation dans un guide d’onde. I’échantillon est placé dans une enceinte métallique
contenant de 'air et de forme géométrique quelconque. Les formes les plus utilisées sont cylin-
driques et rectangulaires. Le principe de la résonance dimensionnelle (mode) est mis a profit
pour déterminer la permittivité complexe de I’échantillon. La cavité est portée a la résonance
sans échantillon par une onde électromagnétique de fréquence fy, puis avec échantillon pour
une fréquence fy + Af. L’analyse électromagnétique des deux résonances permet d’aboutir a

aux expressions suivantes :

Af

e =14+20— (1.7a)
Jo

v _ AL

el =C <Q1 Qo) (1.7b)

avec C' une constante issue de l'analyse (théorique ou expérimentale) du champs F et de
I'excitation H a l'intérieur de la cavité, Q) et Q)1 les facteurs de qualité a vide et avec échantillon
[25, 26, 15, 27].

Cette méthode n’est applicable qu’a une seule fréquence, la fréquence de résonance.

1.1.3 Mesures de matériaux anisotropes

Les propriétés électromagnétiques d'une structure anisotrope peuvent étre obtenues en uti-
lisant, encore une fois, la méthode de transmission-réflexion. Cependant, I'application de cette
méthode requiert une configuration non réciproque (S # Ss1). Par ailleurs, étant donné que
les parametres électromagnétiques (permittivité et perméabilité) different suivant la direction
d’observation, ceux-ci sont déterminés sous une forme tensorielle. Des études ont été faites
sur du ferrite dont ’échantillion a caractériser est placé dans un guide d’onde rectangulaire
[28, 29] 30, 15, B3], 22], une ligne de transmission biplaque ou triplaque asymétrique [32], etc.,
partiellement remplie et excitée par un mode qui entre en interaction avec la discontinuité guide
vide -guide chargée (figures . Il s’en suit une réflexion et une transmission. L’analyse des

différents modes permet de remonter aux propriétés recherchées.

1.1.4 Mesures ellipsométriques

La recherche en ellipsométrie au laboratoire LT2C (Laboratoire Télécom Claude CHAPPE)
trouve son origine dans les travaux du Professeur Jean Monin, co-fondateur du laboratoire

LT2C. Tl est I'un des inventeurs de l’ellipsométrie a annulation utilisant une technique de mo-
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FIGURE 1.4 — Effet non réciproque

dulation & effet Faraday [10]. Plusieurs theses ont été ensuite effectuées autour des thématiques
“lumiere polarisée” et “polarimétrie” [33], 34, [35] [36], 37, 38, [10]. Ces expériences acquises griace

a ces travaux font du laboratoire le centre de compétences en ellipsométrie du site stéphanois.

1.1.4.1 Mesures optiques

Principe de la mesure

En envoyant une onde plane sur un échantillon plan, une partie de celle-ci est transmise ou
absorbée a travers la surface, autre partie est réfléchie (figure . Le champ électrique E; de
I'onde incidente polarisée rectilignement peut étre vu comme la résultante d’'une composante
Ep;, parallele au plan d’incidence (formé par la normale a ’échantillon et le vecteur d’onde),

et d'une autre composante Fg;, perpendiculaire a ce plan.

Substrat (ns,ks)

FIGURE 1.5 — Réflexion d’une onde polarisée sur une superposition de couches minces

On définit r,, et r,, deux coefficients agissant sur chacune des composantes du champ modifié

apres réflexion sur 1’échantillon, respectivement par [39] :

— coefficient de réflexion pour une polarisation paralléle au plan d’incidence tel que :

E,, .
Tp = E_p = |rp|exp (jbp) (1.8)

DL
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— coefficient de réflexion pour une polarisation perpendiculaire au plan d’incidence, tel que :

Esr
Esi

Ces deux coefficients (de réflexion et de transmission) de Fresnel sont complexes. Leurs

= |rs| exp (j¢s) (1.9)

rs =

modules |r,| ou |rs| représentent la modification apportée a 'amplitude de la composante du
champ, et leurs phases ¢, ou ¢, le retard introduit. En pratique, la quantité mesurée est le

rapport de ces deux coefficients qui s’exprime sous la forme :

2 — tan (1) exp (j0) = p (1.10)

Ts

Ce parametre p est fonction des différents indices de réfraction n) + jn! et de 1'épaisseur
des couches minces. L’ouvrage de Azzam et Bashara [40] est assez complet a ce sujet pour

comprendre les concepts autour de 'ellipsométrie.

La méthode ellipsométrique consiste a mesurer, a un ou a plusieurs angles d’incidence, a une
ou a plusieurs longueurs d’onde, les parameétres v et § définis précédemment et qui caractérisent
I’état de polarisation réfléchie. La connaissance de ces parametres permet de déterminer avec une

tres grande précision les constantes optiques ou géométriques des différentes couches [39, 10} 33].

Techniques de mesures

Bien qu’on puisse distinguer deux classes d’ellipsométrie (polarimétrique et photométrique
[37]), la configuration de base est la méme. Elle comprend une source, un polariseur, un com-
pensateur, un échantillon, un analyseur et un détecteur (figure [1.6)). Les stratégies de mesure

se focalisent sur les moyens permettant de déterminer les angles 6p, O et 64.

Polariseur

Analyseur Compensateur

Source de

Détecteur 2
lumiere

———Bras détecteur———— 1 - } Bras source
Echantillon

FIGURE 1.6 — Configuration générale d’un ellipsomeétre

Dans 'ellipsométrie polarimétrique dite a annulation ou a extinction, c¢’est la méthode de
zéro qui est utilisée. La polarisation linéaire a la sortie du polariseur est transformée en pola-
risation elliptique par le compensateur. Il est orienté de maniere a ce que la lumiere réfléchie

par I’échantillon soit linéaire et puisse étre éteinte par 'analyseur [39]. Par contre dans le cas
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de I'ellipsométrie a modulation, on réalise une mesure d’intensité modulée, soit a 1’aide d’'un
élément tournant (polariseur, analyseur ou compensateur), soit en introduisant un modulateur

de phase tout en gardant fixe les autres éléments du montage.

L’automatisation du mouvement rotatoire des éléments tournants des ellipsometres pola-
rimétriques est possible et se fait a tres basse fréquence (quelques dizaines de hertz). Malgré
la trés bonne précision obtenue, il faut un niveau de bruit tres bas. Mais avec les ellipso-
metres photoniques 'automatisation atteint 50 hertz. Cependant, I'alignement des éléments
occasionnent des erreurs systématiques. Il convient par ailleurs de distinguer I'ellipsométrie a
une seule longueur d’onde, qui est 'outil le plus simple, mais ne permet l'identification que
de deux parametres, de 'ellipsométrie spectroscopique, qui effectue des mesures sur tout un
spectre et permet d’interpréter des structures complexes : multicouche, rugosité d’interface,

homogénéité, etc.

Domaines d’application

L’ellipsométrie spectroscopique couvre un large domaine d’études des couches minces et des
états de surface. Des précisions de ’ordre du millieme sur les indices et inférieures au nanometre
peuvent étre atteintes. Mais la finesse des résultats tient rigueur surtout aux modeles utilisés.
Voici une liste non exhaustive des domaines dans lesquels on rencontre l’ellipsométrie et les

types de caractérisation effectuées :

— optique photonique : caractérisation des épaisseurs et des indices (en fonction de la lon-
gueur d’onde) de diélectriques ou de métaux,...

— physique du solide : mesure de permittivités,...

— métallurgie : mesure de de la concentration, rugosité, oxyde natif, épaisseur de matériau
et analyse des traitements de surface par recuit ou implantation,...

— chimie et biologie : caractérisation des milieux aqueux, interfaces liquide-solide, liquide-
liquide, des membranes, interaction des éléments organiques comme de la protéine avec
des films ultraminces,...

— microélectronique : caractérisation des matériaux utilisés dans la fabrication des compo-
sants, des masques, controle d’épaisseur des empilements multicouches dans les écrans

plats, etc.

Plus spécifiquement, le laboratoire LT2C a développé des dispositifs de caractérisations
magnéto-optiques, dont I'objectif est de mesurer des rotations de polarisations excessivement
faibles (quelques 10° — 3°). Ils portent sur la caractérisation de couches minces pour 1'optique
guidée, ou les aspects de polarisations et de biréfringences modales ont un role essentiel. Il
dispose a cet effet d’un banc de mesure de 'effet Kerr observable sur la surface d’un matériau
soumis & un champ magnétique [38]. Le banc permet aussi la caractérisation optogéométrique
des couches minces, mais on utilise la méthode de spectroscopie des lignes noires. Cette tech-

nique permet de mesurer les indices effectifs des modes propagatifs, par une mesure angulaire.
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Ellipsométrie spectroscopique

Le laboratoire LT2C s’est équipé depuis 2005 d’un dispositif de mesure approprié a 1’el-
lipsométrie spectroscopique. Sur cet appareil, le modulateur se situe sur le bras de détection
entre l'analyseur et 1’échantillon. Le bras source contient seulement le polariseur. Les deux
bras peuvent étre orientés par rotation sur un goniometre. Il permet ’analyse de I'indice et de
I'épaisseur de structures simples (substrats) ou complexes (empilement de couches) dans une

large gamme spectrale (260 - 2100 mm).

Cet appareil (figure , ouvert a la communauté scientifique et industrielle du site sté-
phanois, a montré ses qualités pour la caractérisation de couches minces de carbone (DLC)
obtenues par ablation laser, de TiO2 et SiO2/TiO2 obtenues par voie sol-gel, de copolymeres,

de résines photosensibles, de nitrure de silicium, Ta205, HfO2, AIN etc et en scatterométrie.

FIGURE 1.7 — Ellipsométre spectroscopique a modulation de phase Jobin-Yvon. Gamme spectrale 260-
2100 nm
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1.1.4.2 Mesures hyperfréquences

Inspirée du modele optique, I'ellipsométrie hyperfréquence utilise des ondes capables de tra-
verser les matériaux opaques et d’épaisseurs relativement élevées. Les méthodes ellipsométriques
optiques ne conviennent malheureusement qu’aux matériaux transparents. C’est pourquoi, les
mémes méthodes peuvent étre utilisées en hyperfréquence remplagant la source lumineuse par
une source d’onde hyperfréquence qui a pour intérét de traverser un certain nombre de maté-

riaux opaques a la lumiere, d’épaisseurs relativement élevées.

Les travaux que nous avons eu a mener dans ce domaine s’inscrivent dans la lignée de

plusieurs autres qui ont été effectués dans le domaine de I'ellipsométrie hyperfréquence.

Polarimétrie ultra-hertzienne

Des travaux ont été menés au Laboratoire Arc Electrique et Plasmas Thermiques de 1'Uni-
versité Blaise Pascal de Clermont-Ferrand sous I'impulsion de G. Raoult [41] J. M. Tesseyer
[42] et F. Blanc, qui ont abouti & la réalisation d’un banc polarimétrique ultra-hertzien servant
a la caractérisation du bois dans la zone des noeuds [43] et a la caractérisation des matériaux
composites de résines époxydes chargées par 'alumine ou la silice utilisés en électrotechnique

en vue de leur utilisation comme isolants électriques [44].

Principe de la mesure

La mesure se fait en incidence normale. On mesure en fait deux parametres caractéristiques
de la polarisation de I'onde transmise, a savoir la rotation « et 'ellipticité e, en fonction des
positions angulaires () de I’échantillon autour de la direction de propagation (figure . A
partir des allures de « et e obtenues, on effectue une analyse qualitative de 1’échantillon. Le

principe de cette mesure est décrite a la section [1.2.2]

Position
angulaire

FIGURE 1.8 — Mobilité de l’échantillon sous-test dans la configuration du banc polarimétrique ultra-
hertienne
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Le banc COTREMO

Le deuxieme exemple est le banc COTREMO qui permet de réaliser des caractérisations
(réflexion et transmission) de matériaux diélectriques de grandes dimensions utilisés dans le
domaine du batiment. C’est un aboutissement des travaux de F. Sagnard [45] réalisés au la-
boratoire Electronique Systéme de Communication et Microsystemes (ESYCOM, EA2552) de
I'Université de Marne-La-Vallée (UMLV). Ce banc de caractérisation en espace libre s’appuie
sur les méthodes de Fresnel et ellipsométrique. Les expériences effectuées avec ce dispositif
entre 2000 et 2002 étaient les premieres du genre dans le domaine microonde, précisement
dans la gamme de fréquence 8 - 18 GHz (bande X et Ku). La mesure de la puissance grice a
un bolometre permettent de remonter a la valeur de la permittivité complexe du matériau a

caractériser.

2m

matériau sous test

. 1ére zone
rotation A | de Fresnel rotation P
1S
antenne antenne -~
réceptrice émettrice

source "‘
hyperfréquence

analyseur
scalaire

© Unersitt do Marne-la-Vallée - $.C.0. - Pblo mulimédia

FIGURE 1.9 — Schéma du banc COTREMO dans la configuration réflexion [{6]

Principe de la mesure ellipsométrique hyperfréquence classiquement utilisé

Comme en optique, cette technique est basée sur la détermination de I’état de polarisation
de l'onde réfléchie (mesure en réflexion) ou transmise (mesure en transmission). En effet, ’onde
incidente est polarisée linéairement et son interaction avec le matériau donne naissance a une
nouvelle polarisation souvent elliptique. La forme de l’ellipse et l'orientation de son grand
axe par rapport a la direction d’onde incidente (désigné par 'angle P) sont modifiées par les
caractéristiques du matériau (permittivité, perméabilité complexes, épaisseur) et les conditions

de mesure (angle d’incidence, fréquence).

Pour obtenir I'angle d’orientation « et Uellipticité e = b/a (a et b sont respectivement les
amplitudes suivant le grand et le petit axe de l’ellipse), on fixe les angles de polarisation P
( P = 45° pour des raisons de simplification) et d’incidence et on fait tourner 'antenne de
réception (figure . Ceci permet de faire le calcul de la puissance réfléchie (ou transmise

selon la méthode utilisée) en chaque point de ellipse gréace la formule [47] :
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Py =Ko+ K; cos(2A) + Ky sin(2A4) (1.11)

les coefficients K et K5 dépendent de I’épaisseur et de la permittivité du matériau.

De I’allure sinusoidale de la fonction [1.11], on déduit le minimum P,,;,, et le maximum P,,,,

qui correspondent aux deux rayons a et b, ainsi que la position angulaire a.

A partir de ces informations, deux types d’algorithme ont été proposés pour la détermination
de la permittivité complexe. Le premier, dit méthode du Min-Max, suppose 1’épaisseur du
matériau sous test connue, le second permet de déterminer en méme temps 1’épaisseur et la
permittivité mais cette fois-ci en effectuant les mesures a des angles d’incidence différents pour

augmenter le nombre d’équations.

Les applications de cette technique sont nombreuses. La technique a été utilisée dans les
références [48] et [49] dans la caractérisation d’un mur en béton et des panneaux de bois agglo-
mérés et a été comparée a la méthode de Fresnel et I'ellipsométrie microonde. Des panneaux
de PVC, de placoplatre et de bois agglomérés ont été également caractérisés en considérant
différents angles d’incidence dans l'intervalle (35° - 50°) et différentes fréquences dans la bande

(8-18 GHz) [47, 50).

Banc polarimétrique hyperfréquence

Les travaux de F. Gambou [10] sous la codirection G. Noyel et B. Bayard ont contribué a
la mise au point d’un dispositif autonome de mesure polarimétrique hyperfréquence a 30 GHz
en espace libre au sein du Laboratoire LT2C, destiné a 1’étude de 'anisotropie de matériaux
(figure [1.10]).

La méthode mise au point permet la caractérisation des anisotropies d’origines diverses.
Des essais ont été effectués sur des échantillons naturels tels que le bois, la roche (sens de la
foliation) et le cuir (orientation des fibres le constituant), ainsi que sur des matériaux évolués

tels les métamatériaux (effets non-réciproques).

Rappelons qu’un matériau anisotrope possede deux axes propres perpendiculaires (aniso-
tropie linéaire) d’indices complexes nj = n; — jk; et ny = ny — jky. Une onde polarisée se
propageant suivant I'un ou l'autre de ces deux axes garde sa polarisation. Les différences d’in-
dices (An = ny—ngy et Ak = ky—ks ) correspondent & deux phénomenes a savoir la biréfringence

et le dichroisme respectivement.

Principe de la mesure

C’est une mesure en transmission et en incidence normale. Le banc est muni d'une diode
Gunn utilisée comme source d’onde électromagnétique. Son principe est simple (figure .
L’onde incidente générée par la diode Gunn fonctionnant a fréquence 30 GHz est polarisée
linéairement grace a un guide rectangulaire avant de traverser I’échantillon. L’onde réfractée
est alors captée par trois détecteurs (§ . Ceux-ci mesurent les intensités électromagné-

tiques correspondant a leurs positions. Le test est répété pour plusieurs positions angulaires de
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Détecteurs

Court-circuit
mobile
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Moteur
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Echantillon

Cornets et lentille
de Fresnel
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Carte d’acquisition Interface de puissance Ordinateur de commande

FI1GURE 1.10 — Photo du banc polarimétrique hyperfréquence dans la configuration en transmission et
en incidence normale pour la caractérisation de ’anisotropie de matériaux composites [10]
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I’échantillon (pas angulaire régulier). Grace a I'analyse des parameétres ellipsométriques ¢ et &
(équations [1.13]) définis de la méme maniere qu’en réflexion mais cette fois avec le rapport des

coefficients de transmission ¢, et t5, on arrive a déterminer ces écarts d’indices.

Le rapport des coefficients de transmission (§1.2.3.2)) est donné par :

p="2 = tan (¥) exp () (112)

s

Les équations qui lient la mesure , que sont la rotation () et Uellipticité (£ ), et les propriétés

du matériau sont données par les expressions :

tan 6. tan ¢
tany = Qtan2 o tan®0 cos & (1.13a)
singg — anotany oo, (1.13b)

si
tan? @ + tan? ¢

Cependant, l'inversion analytique de la rotation et de lellipticité versus les parametres
ellipsométriques n’est pas possible. C’est pourquoi une méthode numérique de type itérative

basée sur 'algorithme de Levenberg Marquard a été utilisée.

N
_ky
A |
1
lo (1) Y- (n*n®) I
N Iy
Oride " Onde
incidente réfractée
Source linéaire Echantillon elliptique Détecteurs
anisotrope

FIGURE 1.11 — Schéma de principe du banc polarimétrique hyperfréquence dans la configuration en
transmission et en incidence normale pour la caractérisation de l’anisotropie de matériaur composites

Avec cette configuration, la méthode ne permet pas d’extraire directement les indices absolus
(n] et n3). On n’a acces qu'aux différences d’indices An et Ak.

Dans la suite, nous allons nous intéresser particuliere a ce banc car c¢’est le méme que nous
allons utiliser pour caractériser des matériaux isotropes. Pour ce faire, nous allons apporter une

petite modification a sa configuration.
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1.2 Ellipsométrie hyperfréquence

L’ellipsométrie prend ses appuis sur les notions polarimétriques optiques bien connues et
maitrisées depuis longtemps. Les mémes principes sont utilisés avec des ondes hyperfréquences
auquel cas on parle d’ellipsométrie hyperfréquence. C’est pourquoi nous allons tout d’abord

rappeler les principes de la polarimétrie.

1.2.1 Notions de polarimétrie hyperfréquence

La polarisation de la lumiere est influencée lorsque celle-ci rencontre une interface. La mesure
de la modification de cette polarisation apres réflexion ou réfraction est la raison d’étre de
la polarimétrie encore appelée ellipsométrie. En un mot, c’est donc la mesure de l'ellipse de
polarisation de la lumiere. Il y a bien longtemps que les techniques polarimétriques optiques sont
connues et bien maitrisées. Elles sont utilisées pour déterminer un grand nombre de propriétés
d’un objet parmi lesquelles on peut citer la biréfringence circulaire (ou pouvoir rotatoire),
la biréfringence linéaire, et le dichroisme (circulaire ou linéaire) et I’épaisseur. Ces dernieres

années, les mémes techniques de base sont utilisées en hyperfréquence.

Avant d’aborder le principe de la polarimétrie (ellipsométrie) hyperfréquence, il convient de
rappeler celui de 'ellipsométrie optique qui se trouve étre a la base de I’ellipsométrie hyperfré-

quence.

1.2.1.1 Ondes hyperfréquences

Ce sont des ondes électromagnétiques tres courtes, de longueurs d’ondes comprises entre 1
m et 1 mm. A cause de leurs fréquences élevées (300 MHz - 300 GHz), elles présentent une
bonne capacité de pénétration dans les matériaux sauf dans les métaux. Cela nous permet
de les utiliser dans la caractérisation sans contact des matériaux non transparents. Le champ
électrique E et Dexcitation magnétique H suffisent pour décrire la propagation en espace libre
des ondes hyperfréquences. Par contre pour décrire leur propagation a travers la matiere, on
utilise les vecteurs induction électrique D et champ magnétique B qui prennent en compte
l'interaction avec la matiere [51]. Ces deux vecteurs sont liés aux deux premiers respectivement

par la permittivité diélectrique € et la perméabilité magnétique p :
D=c¢cE (1.14a)
B=yuH (1.14D)

Par ailleurs, les quatre équations de Maxwell (équations|1.15)), qui relient les quatre vecteurs,

permettent de prédire la propagation d’une onde électromagnétique en espace libre :
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V.D=p (1.15a)
V.B=0 (1.15b)
L oH
E=-—""=—p"— 1.1
VX o~ ot (1.15¢)
- - 9D - OE

ou p est le scalaire densité de charge qui se trouveraient dans le volume, et j le vecteur

densité de courant.

De l'interdépendance établie par Maxwell (équations | entre les vecteurs E et H nous

pouvons déduire les équations différentielles régissant cette propagation :

L 1 9%E
- 1 0°H
V*H — S5 =0 (1.16b)

ol c est la célérité des ondes électromagnétiques a travers le milieu. Elle s’exprime en fonction

i —
de € et pu par la relation ¢ = NCT

Nous avons comme solutions & nos équations différentielles les fonctions suivantes :

E = Eyed(wt-Fk7) (1.17a)
H = Hyed(«1=k7) (1.17b)

ou w est la pulsation, k = kZle vecteur d’onde et 7 le vecteur position de I’onde. La pulsation

w et le vecteur d’onde k sont liés par la relation ‘E’ =k=2.

Nous supposons que la direction de propagation est I'axe Oz. Si les fronts d’onde sont

perpendiculaires a cette direction, alors on a a faire a une onde plane.

1.2.1.2 Polarisation d’une onde

Pour faciliter notre étude, nous préférons utiliser une onde plane. Sa polarisation est dé-
terminée par la trajectoire décrite par I'extrémité du vecteur champ électrique E (dans lair)
pendant sa propagation. En outre, lorsque 'onde traverse la matiere, les forces exercées par le
champ électrique E sur les électrons sont plus intenses que celles exercées par le champ magné-
tique. C’est pour cela que nous allons considérer le champ électrique E dans notre approche
analytique. Sa connaissance permettra de déterminer les trois autres vecteurs 5, Het B grace
aux équations de Maxwell (équations [L.15)).
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Soit une onde électromagnétique monochromatique E (z,t) se propageant dans la direction
Oz :

—

E (z,t) = Re [E'Oej(wt’;'?)} (1.18)

Ej est un vecteur complexe caractérisant 1’état de polarisation. Il est situé dans le plan
d’onde Oxy. Il est alors possible de décomposer cette onde en deux composantes rectilignes. Il
suffit pour cela de faire une projection orthogonale de Ej sur chacun des axes Oz et Oy (figure
. Sa représentation cartésienne s’écrit :

. E,,ei%
By=| "% (1.19)
Eoye]¢y

ou Ey, et Ey, sont les amplitudes, ¢, et ¢, sont les phases modulo 27 suivant les axes Ox

et Oy respectivement.

FI1GURE 1.12 — Polarisation elliptique d’une onde plane

Par la suite, les composantes de E sont :

E, = Eqy, cos (wt — kz + ¢,) (1.20a)
E, = Ey,cos (wt — kz + ¢,) (1.20b)
E.=0 (1.20c)

Nous avons ainsi défini une onde transverse électrique et magnétique (TEM). Nous avons

donc une vibration rectiligne £, suivant Ox, une autre F, suivant Oy et aucune suivant Oz. De
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maniere générale, la représentation paramétrique de E donne lieu a une équation bien connue
des ellipses (équation [1.21]). En effet, en sommant les carrés des composantes (équations [1.20a

et |1.20b]) de E , on arrive a 1’équation suivante :

E )2 E,E E,\’
) —2—"Y cosop+ <y> = sin® ¢ 1.21
<EOz EOmEOy EOy ( )

avec ¢ = ¢, — ¢, ¢ représente le déphasage entre les deux polarisations orthogonales F, et F,
[52].

En sus du repeére (O, x,y,z) lié au laboratoire, fixons un autre repere (O,z’,y,7") lié a
ellipse. Les axes (Ox’ et Oy’) sont pris confondus aux axes principaux de lellipse. Cette
derniére peut étre caractérisée par :

— les longueurs a et b représentant ses demi axes ;

— l'angle a formé par l'axe Ox et l'axe principale Ox’ de lellipse; il est compris dans
o

-5, 5} et est connu sous le nom de rotation de polarisation ;

— et lellipticité e, qui quantifie I'aplatissement du petit axe relativement au grand ; elle est

I'intervalle [
définie comme suit :

le|] = — (1.22)

Il existe également un équivalent angulaire de 'ellipticité. Il est noté & et est donné par
la relation :

tané =e (1.23)

avec e € [—1,1] et £ € {—%,ﬂ, )

Dans ses formes extrémes, l'ellipse décrite par 'extrémité du champ E peut :

£=0
— étre aplatie, pour ( , ¢’est-a-dire que E, et F, ont méme phase. L’onde est dite
¢=0
polarisée linéairement.
| Ex| = [ Ey]

— ou arrondie, pour , c’est-a-dire de projections égales mais en quadrature

s
6=+
de phase. Elle est alors dite polarisée circulairement.

Dans la suite, nous considérerons comme telle I’'onde électromagnétique que nous utiliserons.

1.2.2 Formalisme de mesure de la rotation et de ’ellipticité

Considérons deux systémes d’axes orthonormés (O,X,Y) et (O,X’Y’). Le premier est lié au

laboratoire et le second est 1ié a 'ellipse de 'onde transmise (figure [1.13)).

Le probleme consiste a montrer comment on peut déterminer les caractéristiques de la
rotation « et lellipticité angulaire £ de 'ellipse de 'onde transmise a partir de trois points

de mesure d’intensités I; , Iy, I3 prélevées sur cette ellipse. Son grand rayon est noté a et son
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petit rayon est noté b dans le repere (O,X’Y’). Cela suppose la nécessité de disposer de trois
détecteurs décalés de 120 ° les uns des autres. Plagons un des détecteurs sur la direction de
I’'onde incidente, soit d;. La rotation « de la direction du grand rayon de I'ellipse est par ailleurs

mesurée par rapport cette direction.

N y Ellipse de 'onde
transmise__ - -

Transition 3 \

FIGURE 1.13 — Position des trois détecteurs par rapport a l’ellipse

Dans le repere (O,X"Y’") de l'ellipse, les composantes E,s et E, du champ électrique de

n’importe quel point de I'ellipse donné par la position angulaire © s’écrivent comme suit [51, [10] :

E= acos© (1.24a)
Ey/= bsin® (1.24Db)

(Ea>2 + (E]O”’>2 =1 (1.25)

Le module du champ est donné par ’expression :

E|* = [Ev|” + |Ey|” = a® cos* © + b?sin® © (1.26)
En linéarisant cosinus et sinus, on obtient :

E]” = ; [<a2 + 62) + (a2 - 62) cos 2@} (1.27)

L’expression exprime en fait 'intensité électromagnétique relative détectée a un point

dont la position est donnée par ©. Nous pouvons la réécrire de la maniere suivante :

I’ =|E|* = ; [A+ B cos20)] (1.28)
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(a® +0?) (1.29a)
(a® =) (1.29b)

Les trois points particuliers de prélevement de mesure grace aux sondes sont repérés par les

angles :

0, = —« pour le détecteur 1 (1.30a)
2

Oy = —a + g pour le détecteur 2 (1.30b)
2m .

O3 =—a— 3 pour le détecteur 3 (1.30¢)

En appliquant la formule [I.28] en ces trois points, les intensités électromagnétiques mesurées

par les détecteurs sont :

I, = A+ Bcos(—2a) = A+ Bcos2a (1.31a)
1 V3

I, = A+ Bceos(—2a+4n/3) = A+ B —5 cos 200 — 5 sin 2 (1.31Db)
1 V3

I3y =A+ Beos(—2a —4n/3) = A+ B —5 cos 20+ — sin 2 (1.31c)

Les équations forment un systéme d’équations linéaires, dont le nombre d’inconnues
(A, B et ) est égal au nombre d’équations, facile a résoudre. Les intensités [, I et I3 sont

des données du probléme car obtenues par mesure.

Réarrangeons ces équations de la maniere suivante :

L+ L+

A 3 (1.32a)
Bcos2a = 211_3]2_13 (1.32b)
Bsin2q = 3712 (1.32¢)
V3
Elevons au carré les équations [1.32b] et [1.32¢] et sommons-les :
202 .2 2, — I, — I;)? 13—122
B*(cos” 2a + sin” 2a) = {3] [ 7 ] (1.33)
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L’expression de B s’obtient aisément et s’écrit :

B J {2]1 —?{2 — fgr n [13\;512]2 (1.34)

Faisons encore une fois le rapport des équations [1.32D] et [1.32d. On obtient :

V3(Is = 1)

tan2a = ————= 1.35
= L —L— 1, (1.35)
D’ou la rotation «
1 V3(I3 — 1)
= — t _ 1.36
a 2arcan[2]1_12_13 (1.36)

et Dellipticité e

b [A-B
el =~ =\V1:5 (1.37)

puis on en déduit 'ellipticité angulaire grace a I’équation [1.23] Ce qui donne :
tang = e (1.38)

Donc, on voit bien qu’a partir des mesures Iy, I5 et I3, on peut déterminer les deux grandeurs,
que sont la rotation « et 'ellipticité angulaire £&. Nous allons les exploiter dans le chapitre 2

pour détermination des caractéristiques des matériaux a caractériser.

1.2.3 Mise en équation ellipsométrique des milieux isotropes

1.2.3.1 Principe de la mesure en incidence oblique

Il est a peu pres identique a celui décrit a la section [1.1.4.2] a la différence qu’ici 1’échan-
tillon isotrope est incliné par rapport a la direction de la propagation afin de provoquer une
modification de la polarisation (figure[I.14). L'onde incidente est en effet émise par une source
hyperfréquence, puis polarisée linéairement et envoyée a travers I’échantillon. Apres interaction
entre 'onde et le matériau, la polarisation devient elliptique car les coefficients de réflexion et
de transmission suivant les plans p et s ne sont pas identiques (r, # 75 et t, # t5). En dispo-
sant de trois détecteurs décalés les uns des autres de 120 ° et dont un placé dans la direction
de la propagation, on peut raisonnablement mesurer trois intensités I, I et I3 pouvant nous
conduire a la mesure de la rotation « et a celle de 'ellipticité angulaire &, telles que montrées
dans la section [[.2.21
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.
_k
A |

1

lo (1) o 1,

A Iy

Onéde
incidente réfractée

Source linéaire Echantillon elliptigue Détecteurs

isotrope

FIGURE 1.14 — Procédure de la mesure

1.2.3.2 Milieu isotrope entre deux plans paralléles

Considérons une onde plane arrivant sur une surface plane. Soit ¢y 'angle que fait sa
direction par rapport a la normale a la surface. Une partie de 'onde est transmise ou absorbée
a travers la surface mais une autre partie est réfléchie par cette surface (figure [1.15)). De plus,

I'interaction entre I'onde et le matériau s’effectue avec des réflexions et transmissions multiples.

@ Milieu d’indice ng

~ ~
\\%{/m o0 57 00 57 o

Milieu
d’indice nq

®

Po Po Po

Po
@ Milieu d’indice n,

FIGURE 1.15 — Réflexions multiples

Le milieu 0 est le milieu ambiant, généralement de ’air, dont I'indice est noté ng de valeur
1. Le milieu 1 a en général un indice complexe que nous désignons par n; = n + jk, ou n est

I'indice réel de réfraction et k le coefficient d’extinction du milieu 1.

L’onde incidente est polarisée linéairement. Lorsqu’elle interagit avec I’échantillon, sa pola-
risation est modifiée. Elle devient alors elliptique comme illustré sur la figure [1.16]

Choisissons trois systemes d’axes définis comme suit :

— (X, y, z) est un repeére lié au laboratoire;

— (p, s, z) est un repere lié a I’échantillon ou p et s sont respectivement paralléle et perpen-
diculaire au plan d’incidence ; I'axe p est décalé de y d’un angle 6, il en est de méme pour
I’axe s par rapport x. En fait, I’angle # donne la position de I’échantillon par rapport au
repere précédent ;

— (x’, y', z) est un repere lié a lellipse de la polarisation de 'onde réfractée.

Développement d’un banc ellipsométrique hyperfréquence pour la caractérisation de matériaux non transparents



38 Chapitre 1. Ellipsométrie et matériau

=
X
Vue dans le
plan (0,X,y)
Vue dans le Nz Echantillon

plan (0,x,z) 9".5

% 7

P Plan
d’incidence
X AN

oy S

I\ /

|

|

%

-« L Ey

FIGURE 1.16 — Réfraction d’une onde incidente (E;) linéaire TE a travers un matériau en incidence
inclinée ; By représente l'onde transmise et it la normale a la surface de ’échantillon

On peut alors établir successivement les relations suivantes :

Angles de réfraction :

Si nous désignons par ¢y et ¢; les angles d’incidence et de réfraction a l'interface air-
matériau, et par o 'angle de réfraction a l'interface matériau-air, la relation de Snell-Descartes
[40, 53] permet d’écrire :

— interface air-matériau (0-1) :

ng sin g = nq sin pq (1.39)

— interface matériau-air (1-0) :

nq Sin 1 = ng Sin g (1.40)

Il est ainsi évident que les angles ¢q et o sont identiques. Ce qui veut dire que la direction

de 'onde apres la traversée du matériau est parallele a celle de I'onde incidente.

Coefficients (de Fresnel) de réfraction au niveau de l’interface 0-1 :

— suivant I’axe paralléle (p) au plan d’incidence :

P 2n cos g (1.41)
O cos g + ng cos ¢ '
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— suivant 'axe perpendiculaire (s) au plan d’incidence

21 oS ©q

to1s =

N COS Yo + N COS Y1

Coefficients (de Fresnel) de réfraction au niveau de I’interface 1-0 :

— suivant I’axe paralléle (p) au plan d’incidence :

2n4 cos Y1

tiop =
?" nycos ©o + ng COoS Y1

— suivant 'axe perpendiculaire (s) au plan d’incidence

2n4 cos @1

li0s =
N1 COS 1 + N COS Yo
Rapport des coefficients (de Fresnel) de transmission :

Les différents signaux transmis ont pour amplitudes :
—j 2 —j3 4 ,—j5 6 ,—jT
tortioe P, tortioriye 3%, tortiorie P, tortiordye I ..

ou l'on prend en compte les différentes traversées dans le matériau :

2md
b= Lnl COS 1

A
ou d représente 1’épaisseur de I’échantillon.
On remarque que cette série est une suite géométrique de raison gq.

En effet, lorsqu’on pose :

Ty = tortioe "

et

q=roe’’
on peut écrire que :
. . ol
Ty = totioripe % = (t01t1o€_ﬁ> X (7"%06_]26) =Ty x ¢

. . . 2
Ty = tortioripe 7 = (tmtloeﬁﬁ) X (T%oefﬂﬁ) =Ty x ¢

A , N3
Ts = tortioriye "7 = (t01t10€_]ﬂ) X (Tfoe_]%) =Tox ¢

(1.42)

(1.43)

(1.44)

(1.45)

(1.46)

(1.47)
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T, = tortiorige 7@ DP = (t01t106_j/8> X (T%oe_j%)) =Ty xq"

Le coefficient total de transmission est la somme de tous les termes :

- Jim (£7)
. 1—g(n+D)
= Jm (T x =27)

1—(7"2 e_j2/3)(n+l)

t = th—>I£lo ((t()ltloe_jﬁ) X 171(07'%06_]'2’8) )

D’ou
ot P
= T2 7% 2 (1.48)
Or
Ty =1 —torto (1.49)
Ce qui permet d’écrire que :
tortipe 7
t= . 1.50
1— (1 — tOltIO) 6_]2'8 ( )
Finalement, le rapport des coefficients de transmission est :
torptiop 1 — (1 — torstios) e 7%
p(,5) = e o (1.51)
torstios 1 — (1 — toiptiop) €79
En posant
p(1,0) = tanp.e ™9 (1.52)

on obtient les parametres ellipsométriques comme fonction des propiétés du matériau et de

I’'onde
(1/}75) = f(n07n17d7 @07)\) (153)

Par ailleurs, la rotation ~, angle formé par le grand axe de ’ellipse et I’axe s est donnée par

I’expression :

2 tan (¢) tan (6)

tan (29) = — (1) — tan® (0)

cos (0) (1.54)

Cependant, nous mesurons plutot 'angle a avec le banc polarimétrique. Nous désignons
aussi cet angle par le terme rotation. Il est lié a v, comme on peut le voir sur la figure[1.16| par

la relation :

AMIR MOUNGACHE — Université Jean Monnet de Saint-Etienne



1.2. Ellipsométrie hyperfréquence 41

y=a+10 (1.55)

1.2.3.3 Milieux isotropes multicouches a plans paralleles

Utilisation de matrices de transformation

Lorsqu’on considere une onde polarisée qui entre en incidence oblique avec une structure
multicouche , la méthode de réflexion multiple de la section devient tres vite inappli-
cable. Il faut plutét avoir recours a une autre méthode plus appropriée en introduisant une
matrice de transformation. Cette méthode repose sur le fait que les équations régissant la pro-
pagation de 'onde sont linéaires et que la continuité des composantes tangentielles du champs
a travers l'interface séparant deux milieux isotropes peut étre représentée par une matrice de

transformation 2 x 2.

Considérons une structure stratifiée formée d’un empilement de m couches paralleles entre
deux milieux (0) semi-fini ambiant (de lair a l'interface 1 du c6té incidence et a l'interface
m + 1 coté transmission, figure |1.17)).

Milieu ambiant 0o |
@ d’indice ng X

v

L L@

0) \QI/
|
|

©)
@E@ D«f\

FIGURE 1.17 — Réflexion et transmission d’une onde plane d travers une structure mulicouche (couches
1, 2,...,m) prise en sandwich entre deux milieux semi-finis (0) et (m+1) = (0), tous deuzx de lair
ambiant. g est l'angle d’incidence a linterface 0-1 et de réfraction a l'interface m-1, ¢; l'angle de
réfraction a linterface (j-1)-j ou l'angle d’incidence a Uinterface j-(j+1).

Nous supposons que toutes les couches de la structure sont homogenes et isotropes, que
I'indice de réfraction complexe de la j*™¢ couche est n; et que son épaisseur est d;. ny et
Nmy1 représentent les indices de l'air tel que ny = n,41 = 1. Une onde monochromatique
plane incidente dans le milieu (0) génére une onde plane réfléchie dans le méme milieu et une
autre onde plane transmise dans le milieu (m + 1). Le champ total & lintérieur de la j°m°
couche, excitée par I'onde plane incidente, a deux composantes : une onde transmise notée

avec le symbole (4) et une composante réfléchie notée avec le symbole (-). Le signe (+) est
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arbitrairement choisi et considéré comme sens direct de propagation, et le signe (-) comme sens
inverse. Les vecteurs d’onde de toutes les ondes planes sont dans le méme plan d’incidence, et

e

les vecteurs d’ondes de deux ondes planes a la 7™ couche font un méme angle avec 'axe z,

qui est perpendiculaire aux plans des interfaces.

Lorsque I'onde incidente provenant du milieu (0) est polarisée linéairement suivant la com-
posante paralleéle (p) ou perpendiculaire (s) de son champ électrique, toutes les ondes planes
sur les différentes couches issues de cette incidence ont la méme polarisation, paralléle ou per-
pendiculaire a leurs plans d’incidence respectifs. Nous supposerons que les ondes sont polarisées

suivant un seul plan (p) ou (s).

Notons Et(z) et £~ (z) les amplitudes complexes des ondes planes transmise et réfléchie
au niveau d’un plan arbitrairement choisi z. Le champ total sur ce plan peut étre décrit par le

vecteur 2 x 1

(1.56)

Si nous considérons deux champs au niveau de deux plans 2z’ et z” paralléles aux interfaces,
en vertu de la linéarité du systéme annoncée ci haut, E*(2') et E~(2') doivent étre reliées aux

amplitudes ET(z") et E~(z”) par une matrice de transformation 2 x 2

E* (7 S S E* (2"
() = oo (") . (1.57)
E_ (Z/) 521 SQQ E_ (Z”)
L’équation [1.57| peut étre réécrite encore comme suit :
E ()= SE ("), (1.58)
ol
S S
g_ oo (1.59)
So1 Sao

Remarque : La matrice de transformation S que nous utilisons ici n’est pas la matrice
habituelle des parametres S connues en hyperfréquence et qui donne directement le coefficient
de réflexion (dans ce cas «S11»). Les coefficients de réflexion et de transmission de la structure

vont étre déduits des éléments S;; de la matrice de transformation ou diffusion S.
La matrice de transformation S est sensée caractériser la partie de la structure stratifiée
délimitée par les plans 2’ et 2”.

Prenons le cas particulier ou 2’ et 2” sont les plans immédiats de part et d’autre de I'interface
(j — 1) — j de coordonnée z; située entre les couches (j — 1) et j (figure [1.18(a))). Dans ce cas,

I’équation [1.58| s’écrit
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FE (Zj — O) = I(jfl)jE (Zj —+ 0) y (160)

oll I(j_1); est une matrice 2 x 2 caractérisant uniquement 'interface (j —1)j.

Par ailleurs, si 2’ et z” sont choisis des cotés intérieurs des limites de la j™ couche (figure

1.18(b)|), ’équation s’écrit encore

E (Zj + 0) = LJE (Zj + dj — O) s (161)

ou L; est une matrice 2 x 2 caractérisant uniquement la j°"¢ couche d’épaisseur d;.

Z.
Ez-0) ————————————- !
Couche @ , :
———————— 7 Couche @
Couche @ \
EgG+0) ——— - z;+ d;

(a) Matrice d’interface I(;_1)_; (b) Matrice de couche L;

FI1GURE 1.18 — [llustrations des matrices de transformation.

Seules les ondes réfléchies dans le milieu (0) et réfractées dans le milieu (m + 1) sont ac-
cessibles a la mesure. Dans notre cas c’est la partie transmise que nous mesurons. Il est alors
indispensable de mettre les champs dans les deux milieux en relation. Ce qui nous amene a
considérer les plans immédiatement adjacents aux interfaces (01) et m(m + 1). Dans ces hypo-

theses, ’équation [1.58| s’écrit

E(z—0)=SE(zm1+0). (1.62)

L’équation définit la matrice de diffusion S qui prend en compte toutes les propriétés
de réflexion et de transmission a travers la structure stratifiée. La matrice S peut étre écrite
en fonction des matrices I et L qui rendent compte des contributions individuelles de chaque
interface et de chaque couche dans l'interaction globale entre I’onde incidente et la structure
[40].

S = [[)1L1[12L2...I(j+1)ij...LmIm(m+1) . (163)

Les éléments a droite de 1'égalité (équation [1.63) peuvent étre obtenus par application de
I’équation successivement a partir de U'interface (01) jusqu’a l'interface m(m + 1).

Les matrices I et L dans I’équation doivent étre déterminées.
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Détermination des matrices I d’interfaces

La matrice I d’une interface entre deux milieux a et b (figures [1.19)) adjacents s’écrit

E*(b)

B (1.64)

E*(a) ] B [IH I

E_(CL) 121 122

Dans un premier temps, considérons 'amplitude complexe E7(a) de 'onde incidente en a
(figure[1.19(a))). Les amplitudes complexes E*(b) et E~(a) des ondes transmise et réfléchie sont

données respectivement par
ET(b) = tywE1(a) (1.65a)
E~(a) =ruE*(a) (1.65b)

ou 74 et tq, sont les coefficients de réflexion et de transmission de Fresnel (§(1.2.3.2]) a

I'interface a-b.

®®
®

\@

(a) Incidence en a (b) Incidence en b

FIGURE 1.19 — Réflexion et réfraction au niveau d’une interface (ab)
Il n’y a pas de réflexion dans le milieu b, d’ou E~(b) = 0. Dans ce cas, le développement de
'équation donne

E+(a) = 111E+(b) (166&)
E_(a) = 121E+(b) (166b)

Par comparaisons entre les équations (1.65]) et ([{1.66|), on obtient
Ly =1/ta (1.67a)
Ioy = Tap/tap (1.67b)

Considérons maintenant une incidence en b sur U'interface a-b (figure[1.19(b))), d’angle d’in-
cidence égal a I'angle de réfraction dans le milieu b du cas précédent illustré a la figure|1.19(a)|
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Les champs adjacents sont liés par

E*(b) = 1y E~(D) (1.68a)
E~(a) = ty (D)

ou 1y, et tp, sont les coefficients de réflexion et de transmission de Fresnel (§[1.2.3.2)) a

I'interface b-a.

Il n’y a pas de réflexion dans le milieu a, d’'ot E} = 0. Dans ce cas, le développement de
I’équation donne

0= IHE; + Il?El: (169&)
E, = IhE + InE, (1.69Db)

Par substitution de I1; et I5; dans les équations (1.69)) et par comparaison avec ’équation

(1.68)), on obtient

Lo = —7pa/tap (1.70a)
»[22 = (tabtba - Tbarba)/t(zb (170b)

La matrice des I des interfaces est finalement

1/t t 1
I, = / ab Tab/ ab _ 1/tab Tab (171)
Tab 1

Tab/tab 1/tab

Les expressions finales de I15 et de I3y de la matrice I (équation [1.71)) sont obtenues en

utilisant les relations rp, = —rg €t tpy = (1 —12,) /tap.

Les coefficients de réflexion et de transmission de Fresnel de 1’équation ((1.71)) & chaque inter-

face peuvent étre calculés grace a la relation de Snell Descartes a partir des indices complexes

a

(avec n,, 11 = ng) en posant les égalités

nosin g =nysinp; = ... =n;sinp; = ... = ngsin g (1.72)

Détermination des matrices L de couches

L’effet de la propagation a travers une couche homogene d’indice de réfraction n; et d’épais-

seur d; circonscrite par les limites intérieures d’une couche peut étre décrit par

(1.73)

elfi 0
0 el

E*(d))
E~(d;)
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ou 0 et d; entre parentheses désignent le début et la fin de la couche dans le sens de I'incidence

et le déphasage est donné par

. 27denj

Bi N oSy, (1.74)

¢; étant l'angle d’incidence au niveau de la couche, angle formé par la direction de la

propagation et 'axe z.

La matrice de couche L; s’écrit alors

L= (1.75)

efi 0
0 e 90

Détermination des coefficients de réflexion et de transmission de la structure

stratifiée

A partir des matrices I (équation [1.71)) et L (équation [1.75)), la matrice de transformation
globale S de la structure stratifiée peut étre obtenue par multiplications successives telles que

décrites a ’équation ([1.63]).

L’équation (|1.62)) peut s’écrire :

Ey
Ey

+
Em+1

; (1.76)

_ [ Sn Sz
521 522

avec E, . = 0. Nous déduisons de I'équation (1.76) les coefficients totaux de réflexion et

de transmission de la structure stratifiée donnés respectivement par

EO_ 521
_ 2o _on 1.77
"TES T s, (1.77)
B 1
t=—mtl 1.78
EF "5, (1.78)

Les équations ([1.77)) et (1.78)) montrent clairement que seuls les éléments de la premiere

colonne de la matrice globale de transformation S interviennent dans le calcul des coefficients
de réflexion et de transmission totaux de la structure stratifiée. Mais dans les cas des mesures

en transmission, seule la composante S1; intervient. Ceci facilite énormément les calculs.

En ellipsométrie, on s’intéresse toujours aux deux polarisations particulieres : celles suivant
les plans parallele (p) et sécant (s) au plan d’incidence. Autrement dit, il faut calculer la matrice
S suivant ces plans pour obtenir les coefficients (R, et R;) totaux de réflexion et de transmission

(T, et T;) correspondants. On doit donc poser

o S21p

= 1.
p Sty (1.79)
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5215
re = 1.80
Slls ( )
1
t, = —— 1.81
P Sllp ( )
1
t, = 1.82
Slls ( )

Pratiquement, ce sont les parameétres ellipsométriques obtenus grace au rapport des coef-
ficients de transmission (de réflexion, pour une mesure en réflexion) globaux suivant les deux
9
plans p et s qui sont mesurés. Ce rapport s’écrit
2fp o Slls

=tan.e 0 = L =
Pt (0 ‘. Sllp

(1.83)

Il convient de noter que les matrice S, et S, sont différentes car les matrices d’interface I
ne sont pas les mémes dans les deux directions de la polarisation incidente, alors que la matrice

L ne change pas.

Cas d’une structure mono-couche

Si nous prenons le cas particulier que nous avons étudié dans la section [1.2.3.2] c¢’est-a-dire

un échantillon constitué d’une seule couche avec de 'air c6té incidence et de ’air coté réflexion,

la relation (|1.63)) s’écrit

S = IOILIIIO (]_84)

Puis en faisant recours aux équations ((1.72)) et (1.75]), on a

1 1 B0 1
S:( ) or e | o (1.85)
tOlth To1 1 0 67]’8 T10 1

Ce qui donne

s () [ (1= 2,732 —r (1 %) ] )

toitio) | 7oy (1 - e*j25> — (7"81 — e’jm)
En appliquant la relation (1.82)), on remarque qu’on retrouve bien I'expression établie en
(11.48).

tortipe 7P

- 2 52
1—rgei28

(1.87)

Cela signifie que le modele théorique de cette approche pour une structure multicouche est

aussi vraie pour une structure monocouche.
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1.2.4 Périodicité des parametres ellipsométriques dues a I’épaisseur

Le rapport des coefficients totaux de transmission (équation [1.51]) peut étre écrit comme

une transformation bilinéaire d’une variable X définie par ’expression :

X =¢e9% (1.88)
C’est-a-dire
t 1—bX
§) ==L = 1.89
avec

torpt

o= (1.90a)
to1st10s

b=r1g, (1.90b)

c=rgy, (1.90c)

Les coefficients a, b et ¢ sont déterminés par les coefficients de transmission et de réflexion,
au niveau des interfaces, qui a leur tour sont fonction de lI'indice du matériau et de 'angle

d’incidence.

Puisque § peut s’écrire (équations et |1.45))
d . 1/2
B =2r (}\) (nf — nZsin (gpo)) : (1.91)

X s’écrit

X =exp <—j47r (i) (n% — (ng sin (4,00))2)1/2> (1.92)

ou bien

x = o (2 5 (199

ou D, désigne la période de la variable X par rapport au parametre épaisseur d :

D, = ;)\ (n% — (npsin (gpg))Q) (1.94)
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1.2.4.1 Matériau non absorbant

Lors que le matériau est non absorbant, son indice n; est réel (k; = 0). Par conséquent,
la période D, de X en termes d’épaisseur est aussi réelle. Ceci montre qu’a chaque angle
d’incidence, la représentation de X sur le plan complexe pour différentes épaisseurs est un
cercle de rayon unité. Ce cercle commence en X = 1, pour d = 0, et se boucle en d = D,, dans
le sens des aiguilles d’une montre (figure . Dans le méme temps, les lieux du rapport des
coefficients de transmission p, comme fonction d’épaisseur dans le plan complexe, forment un
cercle de rayon p(0), car la transformation bilinéaire d’un cercle est un cercle. Donc les lieux

de X et p sont tous périodiques et de période D,,.

1
0.05r
0.5¢
= = PO —__
g o0 E O
g -—
-05 -0.05¢
-1 -0.5 0 : 01 1.05 1.1 1.15
Re(X) Re(p)

(a) (b)

FIGURE 1.20 — Transformation bilinéaire pour un matériau non absorbant

Cette périodicité montre que plus le matériau est épais, plus le nombre de solutions est élevé.
Il est donc égal au nombre de fois que 1’épaisseur d est plus grande que la période d’épaisseur
D, (d < D,). Pour garantir 'unicité de la solution, il faut que la période soit supérieure ou

égale a I’épaisseur du matériau.

Soit :

d< ;A (nf — (npsin (@0))2> (1.95)

Supposons qu’on veuille caractériser une gamme d’indices ny compris dans Uintervalle [n1,,, nq/].

Compte tenue de l'inégalité ((1.95]), I’épaisseur est majorée par la valeur de ny = nqyy.
1 2 . 2
ny € [Nim, mam] <> d € |0, 5/\ (nlM — (ngsin (¢o)) ) (1.96)

L’expression ((1.96) nous montre que la longueur d’onde (corrélativement la fréquence) est

un parametre d’ajustement de la gamme.
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Pour contourner le probleme de multiplicité de solutions, on peut aussi utiliser une autre
technique qui consiste a faire des mesures a deux fréquences différentes dans le but d’augmenter

le nombre d’équations.

1.2.4.2 Matériau absorbant

Lorsque le matériau est absorbant, son indice de réfraction devient complexe et Dy, le devient
aussi. L’analyse précédente n’est pas évidente dans ce cas. Toutefois il y a lieu de noter que les
lieux de X forment une spirale divergente commengant au point X =1 (d = 0) et tendant vers

les valeurs exponentielles de d.

Par contre, la transformation bilinéaire de X — p ne conserve pas ’allure de cette spirale
(figure . Sa courbe polaire donne lieu a une spirale distordue. Théoriquement, le probleme
de solutions multiples ne se pose plus dans ce cas. Cependant, un niveau de bruit non négligeable
par rapport a la mesure (rotation, ellipticité ou intensités) peut rendre la caractérisation difficile
pour des épaisseurs tres petites de ordre de 1072 mm (1/1000 x\), ou trés grandes de 1'ordre

de 10 mm (1 x A), correspondant respectivement aux extrémités de la spirale distordue de la

figure [[L21(0]}

3000 : : : : 5
2000}
O_
1000}
g o oM
= E
-1000 ] 10!
-2000
15
-3000
-4000 : : : : -20 : : ‘ : :
000  -4000  -2000 0 2000 4000 ’5 0 5 10 15 20 25
Re(X) Re(p)
(a) (b)

FI1GURE 1.21 — Transformation bilinéaire pour un matériau absorbant

En général, on est entre ces deux situations extrémes (pas d’absorption et forte absorption).
C’est pourquoi est il est indispensable d’avoir une bonne sensibilité de la mesure et maitriser

les aléas de mesure (bruit et erreurs).
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1.3 Probléme direct

1.3.1 Positionnement du probléme

L’ellipsométrie ne donne pas directement acces aux parametres physiques de 1’échantillon.
C’est une méthode indirecte. C’est pour cela qu’il convient d’utiliser un modele décrivant la
réponse a 'excitation du matériau. En effet, on calcule les coefficients de transmission ¢, et ¢,
(réflexion r, et r,) a partir desquels on détermine les parametres ellipsométriques ¢ et d, puis

en déduit la mesure (rotation «, lellipticité angulaire £, intensités I o 3).

Dans cette étude, on part du fait qu'a partir des caractéristiques du matériau (indice n +
jk, d) et des conditions de mesure (fréquence de l'onde f, position de 1’échantillon 6, angle
d’incidence ), on soit capable de prédire les intensités théoriques mesurées. La prédiction de
I’état futur de 'onde incidente a partir de 1’état de sa polarisation actuelle est le cas typique
de notre probléme direct (figure [1.14).

Dans les deux modeles, réflexions multiples (monocouche) et multicouche, le probléme direct
obéit a la méme analyse. En effet, tout revient au calcul des parametres ellipsométriques a
partir des propriétés du matériau et des conditions de mesure avant de calculer la rotation
et Dellipticité comme on a pu le montrer & la section [1.2.2] Mais étant donné que le modele
monocouche est un cas particulier du modele multicouche, dans la suite nous considérerons ce

dernier.

La figure donne le schéma selon lequel le calcul direct s’opere.

p— Il

n v p
k |1 2 k—3—3 |
p 5 s :
|3

FIGURE 1.22 — Probléeme direct

1.3.2 Les degrés de liberté

Nous entendons par degrés de liberté le nombre de parametres ajustables et qui constituent
les inconnues du probleme lors de la résolution du probléme inverse, c¢’est-a-dire le passage de
la mesure aux inconnues du probléme (n, k et d) ou encore caractérisation. Dans notre cas, les

trois inconnues ou parametres ajustables sont I'indice de réfraction n, I'indice d’extinction & et
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de I'épaisseur d. Nous pouvons ainsi dire que notre probléeme possede au maximum trois degrés
liberté.

Trois degrés de liberté

Si nous ne fixons aucun des trois parametres, le systeme a la possibilité d’évoluer vers
plusieurs solutions différentes si I'épaisseur est assez grande ( Il serait donc tres difficile
de reconnaitre la vraie solution. On pourra éventuellement utiliser des techniques appropriées
pour les extraire, par exemple en faisant des mesures a des fréquences différentes ou a des angles

d’incidences différents dans le but de multiplier le nombre d’équations.

Deux degrés de liberté

Avec un parametre fixé, il est possible d’extraire la bonne solution. En général 1’épaisseur
peut étre connue pour des échantillons de grandes épaisseurs (épaisseur de quelques mm) car
elle est mesurable directement. Les inconnues du probleme sont alors n et k. Mais la situation
peut aussi étre posée en inverse; c¢’est-a-dire que l'indice complexe peut étre une donnée du

probleme et c¢’est ’épaisseur qui est a déterminer.

Un degré de liberté

Ce cas est le plus simple car si on impose des contraintes sur deux parametres, le systéme
est guidé et n’a plus de choix que d’évoluer vers la solution. C’est le cas typique ou ’on suppose
que l'épaisseur est connue et que par exemple 1’échantillon est non absorbant (k = 0). Il ne

reste plus qu’a déterminer I'indice de réfraction n.

1.3.3 Sensibilité

L’efficacité d'une méthode de caractérisation dépend beaucoup de la sensibilité de la mesure
par rapport aux parametres influents. En fait, plus les parametres sont influents, plus on a de

chance de discriminer les inconnues ; ce qui facilite la résolution du probleme inverse.

L’étude de sensibilité consiste a étudier la dérivée des grandeurs mesurables ou des grandeurs
intermédiaires par rapport aux parametres du modele. Les grandeurs mesurables sont la rotation
a et ellipticité angulaire £ dépendant des parametres éllipsométriques 1 et § a une position
angulaire de I’échantillon (#) donnée. Le calcul analytique de la dérivée étant extrémement
difficile ou presque impossible, nous nous contenterons de calculs numériques en utilisant la
méthode des trapezes sur matlab.

Le but est de se faire une idée de I'incidence que peut avoir chaque parametre du modele
(n, k et d), 'angle d’incidence (¢) et la fréquence f sur la mesure. C’est une analyse purement

qualitative.
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1.3.3.1 Sensibilité par rapport a ’angle d’incidence ¢

Pour cette étude, I'analyse des parametres ellipsométriques est celle qui convient le mieux.
Elle permet de trouver le bon « point de fonctionnement » pour la méthode de résolution a
utiliser. En effet, il est préférable d’avoir le point de fonctionnement dans une zone de forte
pente de la courbe p(f). Cette zone se situe aux environs de 1'angle de Brewster. Ce dernier est

donné par la formule :

n

Yp = atan (1> (1.97)
o
ou ng est l'indice de l'air et n; l'indice du matériau.
Nous allons donner quelques exemples de courbes obtenues numériquement pour illustrer
nos propos. Ces courbes ne représentent que quelques échantillons parmi toutes celles que nous

avons tracées.

Cas d’échantillons non absorbants

Les parametres ellipsométriques sont calculés en faisant varier ’angle d’incidence ¢ dans
'intervalle [0;90[ degrés. L'intervalle est ouvert a droite parce qu’il y a discontinuité au point
@ =90 ° (équation |1.54]).

Dans 'exemple de la figure [1.23| ot on a pris d = 1 mm, ny = 1,6, 'angle de Brewster est

o5 = 58 °.

30 c . . . 70 : . . .
25 65-
20
60
o 157 o
>
© 55-
10-
5L 50
O r r r 45 r
20 40 60 80 20 40 60 80
Angle d'incidence ¢ en° Angle d'incidence ¢ en °

(a) (b)

FI1GURE 1.23 — Tracé des parameétres ellipsométriques 1 et d en fonction de l’angle d’incidence ¢ dans
le cas d’un matériau non absorbant pour d=0,1 mm, n=1,6, k=0, 0 =45 °, f[=30 GHz

Nous avons remarqué que pour de faibles épaisseurs inférieurs a %0)‘ environ, les angles

d’incidence donnant une forte sensibilité sont en général supérieurs a 60°.

Prenons un autre exemple (figure [1.24]) ou I’épaisseur est prise égale & d=1 mm, n; = 1,6.
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20 70 - - - :
65
15
60
g 10 o
>
© 55-
5 [
50+
O v r r r 45 r r r r
20 40 60 80 20 40 60 80
Angle d'incidence ¢ en ° Angle d'incidence ¢ en °
(a)

(b)

FIGURE 1.24 — Tracé des paramétres ellipsométriques 1 et § en fonction de ’angle d’incidence @ pour
d=1 mm dans le cas d’un matériau non absorbant n=1,6, k=0, 0 =45 °, [=30 GHz

On remarque que la zone de forte sensibilité est assez large et situe autour de p=45°. Avec

un tel échantillon, il faut faire la mesure avec un angle d’incidence proche de cette valeur.

Mais plus I’épaisseur devient grande, de 'ordre de la longueur d’onde (A= 1 cm), on voit ap-

paraitre une périodicité des valeurs des parametres ellipsométriques d’amplitude exponentielle
comme nous pouvons le constater dans les exemples de la figure [1.25]

20

70

65
60
:
° 55
20" | ——d=30 mm 50
-30 : : ’ ’ 45
20 40 60 80 20 40 60 80
Angle d'incidence ¢ en ° Angle d'incidence ¢ en °
(a)

(b)

FIGURE 1.25 — Tracé des paramétres ellipsométriques i et § en fonction de ’angle d’incidence @ pour
différentes épaisseurs dans le cas d’un matériau non absorbant, avec n=1,6, k=0, 0 =45 °, f=30 GHz

Le nombre des zones de forte sensibilité se multiplie dans le cas d’échantillons de grande
épaisseur. De ce fait, il est nécessaire d’avoir une bonne précision sur I’angle d’incidence ¢, car

une petite erreur Ay pourrait entrainer la mesure dans une zone de forte sensibilité ou de faible
sensibilité.
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Cas d’échantillons absorbants

Dans le cas d’échantillons absorbants (k # 0), la variation des parametres ellipsométriques
n’est plus périodique. Cependant, il est difficile de situer de maniere formelle la zone de forte

sensibilité par gamme d’épaisseurs.

100

80

60

0
-20
-40 r r r L 30 r r r r
20 40 60 80 20 40 60 80
Angle d'incidence ¢ en® Angle d'incidence ¢ en °

(a) (b)

FIGURE 1.26 — Tracé des paramétres ellipsométriques 1 et § en fonction de ’angle d’incidence @ pour
différentes épaisseurs dans le cas d’un matériau absorbant, avec n=1,6, k=0,05, 0 =45 °, f=30 GHz

Dans tous les cas, qu’il s’agisse de matériaux absorbants ou non, il est préférable de travailler
autour de 45 ° car avec un jeu de fréquence, comme on le verra a la section [1.3.3.2] on peut se

placer vers une zone de bonne sensibilité acceptable.

Cependant, pour des raisons d’ordre pratique, des angles au dela de 45° ne sont pas conve-

nables pour des mesures en transmission et en incidence oblique. Cela s’explique par le fait que

1
cos(9)

faisceau d’onde. Donc au dela de 45°, 'onde aura tendance a raser la surface de ’échantillon,

fois le diameétre du

la taille de I’échantillon (diametre ou largeur) doit est multipliée par

ce qui nécessitera que ’échantillon soit de grandes dimensions.

1.3.3.2 Sensibilité par rapport a la fréquence f

La sensibilité d’une mesure sur un échantillon d’indice ny et d’épaisseur d donnés n’est pas

a priori la méme & une autre fréquence. L’exemple de la figure [I.27] est un cas de figure.

Dans cet exemple, on peut remarquer qu’'une mesure a la fréquence 30 GHz donne des zones
de fortes pentes des parametres ellipsométriques (courbes en rouge) plus larges et plus proches
de 45 ° qu’une mesure a la fréquence 26 GHz. Rappelons que le fait de rapprocher la zone de
meilleure sensibilité de 45° permet d’étre dans les limites de faisabilité d’une mesure dans une
configuration en transmission et en incidence oblique (§1.3.3.1)).
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FI1GURE 1.27 — Tracé des paramétres ellipsométriques 1 et & en fonction de l'angle d’incidence @ pour
différentes fréquences lorsque d=5 mm, n=1,5, k=0, 0=45 °

On peut conclure finalement que le point de fonctionnement de meilleure sensibilité dépend
non seulement de l'indice complexe n; de ’échantillon, de I'épaisseur (, mais aussi
de la fréquence. Cela veut dire clairement que l'allure des courbes de § et de ¢ dépendent
intimement des caractéristiques du matériau (n, k, et d), de 'onde (f) et de ’angle d’incidence
(). Par conséquent, il convient parfois de changer la fréquence pour trouver I’angle d’incidence

de meilleure sensibilité a gauche de 45 ° ou du moins y étre plus proche.

1.3.3.3 Sensibilité par rapport aux parameétres n, k, d

Pour avoir une meilleure visibilité de la sensibilité par rapport aux parametres n, k, d
de la modélisation, nous avons mener cette étude avec les grandeurs mesurables. Cependant,
nous nous intéressons particuliere a la rotation car une étude effectué par B. Bayard a montré
que la configuration actuelle du banc de mesure donne une erreur relative de l'ellipticité plus
importante [51].

Cette étude est effectuée au moyen de dérivées numériques de la rotation par rapport aux
parametres du matériau. Pour ce faire, nous avons dii considérer chaque fois un seul parameétre
comme variable; les deux autres parametres, 'angle d’incidence, la position angulaire et la

fréquence restant constants. En voici quelques exemples.

Indice de réfraction n

L’étude de la sensibilité par rapport a l'indice de réfraction montre que pour des épaisseurs
faibles, les taux de variation de la rotation sont faibles avec apparition de plusieurs zones de

sensibilité élevée lorsque ’épaisseur augmente comme le montrent les exemples de la figure[1.28|

Pour de grosses épaisseurs (plus grandes que le dixieme de la longueur d’onde %)\), on voit

apparaitre une périodicité. De plus, la sensibilité augmente de maniére exponentielle a mesure
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(a) d=0.02 mm (b) d=2 mm

FIGURE 1.28 — Sensibilité de la rotation par rapport & lindice de réfraction pour k=0.02, op=45 °, 0
=45 °, f=380 GHz

que 'indice croit (figure [1.29)
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FIGURE 1.29 — Rotation « (a) et sa sensibilité (b) par rapport par rapport a lindice de réfraction n
pour k=0.02, d=20 mm, p=45 °, 0 =45 °, f[=30 GHz

Par conséquent, on peut dire qu’il est possible de discriminer deux échantillons d’indices
de réfraction assez proches lorsque 'épaisseur est de 1'ordre de la longueur. La seule difficulté
concerne la périodicité, mais qui peut étre résolue en effectuant des meures a plusieurs fré-

quences.

Indice d’extinction k

Lorsque 1'épaisseur est tres faible, de 'ordre de quelques microns, les taux de variation
de l'indice d’extinction sont aussi faibles. En conséquence, on est dans une situation de faible
sensibilité (figure(1.30(a))). Ces taux de variations deviennent importants pour des épaisseurs de
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I'ordre de quelques millimétres, soit dans l'ordre du dixieme de la longueur d’onde 1—10)\) comme

le montre la figure [1.30(b)|

0.46 w w w w -5

0.44| 1

0.42¢

do/dk en °
o
~
da/dk en °

0.38¢

0.361

0.34 ‘ ‘ ‘ ‘ -40 ‘ ‘ ‘ ‘
0.2 0.4 0.6 0.8 1 0.2 04 0.6 0.8 1

Indice d'extinction k Indice d'extinction k

(a) d=0.02 mm (b) d=2 mm

FI1GURE 1.30 — Sensibilité de la rotation par rapport d lindice d’extinction k pour n=1.6, p=45 °, 0
=45 °, f=30 GHz

Par contre, lorsque ’épaisseur est de 'ordre de quelques centimeétres, ¢’est-a-dire de ’ordre de
la longueur d’onde (), 'absorption devient trop forte et taux de variation tend vers zéro. Donc,
on n’a presque plus de sensibilité par rapport a I'indice d’extinction. De plus, la fréquence peut
modifier 'amplitude maximale du taux de variation et faire bouger la limite a partir de laquelle
celui-ci commence a s’annuler. Par exemple, a la fréquence f=27 Ghz 'amplitude maximale est
de 'ordre de 120 et le seuil de sensibilité quasi-nulle est a k ~ 0,5 (figure . Mais a la
fréquence f = 30 pour le méme échantillon, 'amplitude maximale est cinq fois plus grande et

le seuil de sensibilité quasi-nulle est & k ~ 0,3 (figure [1.31(b)]).

20 : . : : v 100
0 - of .
-20 - -100¢ 1
o -40 - o 200t 1

G T
= -60 - X% -300¢ 1
3 -80 3 -400¢ .
-100 - -500¢ 1
-120 - -600( U 1
140 0:2 0i4 O:6 0i8 1 +700 0‘.2 O‘.4 0‘.6 O‘.8 1
Indice d'extinction k Indice d'extinction k
(a) d=10 mm (b) d=20 mm

FIGURE 1.31 — Tracé des dérivées de la rotation par rapport a l'indice d’extinctionk pour n=1.6, p=45
° 0 =45 ° f=30 GHz
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Bilan sur la sensibilité de la rotation par rapport aux paramétres du matériau

En conclusion, il est tres difficile de fixer des limites précises sur les parametres n, k, d
quant aux intervalles ou on a de bonnes sensibilités. Mais nous avons tout de méme effectué
une analyse de plusieurs cas qui nous ont permis d’aboutir a 'hypothese que la bonne gamme
de parametres extractibles dans la bande de 26 a 40 GHz (bande de fréquences de ’analyseur
vectoriel de réseau utilisé) par notre méthode lors de la résolution du probleme inverse, en ordre
de grandeur, est :

~ Moo <d <A

- 0.01<k<0.3

- n>1.5

avec un angle d’incidence voisin de 45 °.
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Conclusion

ouUs avons fait 1’état de 'art sur les méthodes de caractérisation non destructives et en
N particulier les méthodes polarimétriques. Mais 1’objectif principal de ce chapitre reste la
présentation des modeles de mesure 1’étude de sensibilité. Les modeles que nous avons présentés
sont évidemment ceux qui existaient déja en optique. Nous les avons repris pour les appliquer
dans la bande des hyperfréquences, plus précisément dans la bande de 26 - 40 GHz (bande de
I’analyseur vectoriel de réseau utilisé) mais restreinte a 26 - 31 GHz qui est la bande de travail

de notre banc expérimental.

Nous avons par ailleurs justifié I'intérét d’avoir trois détecteurs grace auxquels il est possible
de déterminer I'ellipse produites par I'interaction onde-matiere sans déplacement mécanique des

détecteurs.

Lors de I’étude de sensibilité, notre démarche a été de privilégier ’analyse numérique car
I’analyse analytique s’avere trop complexe voire impossible. Cette étude nous a permis de nous
rendre compte que par rapport de I'angle d’incidence, il est préférable de travailler autour de
45 °. Nous avons aussi pu estimer que les gammes d’indices (vus en termes de partie réelle et
partie imaginaire) favorables a la caractérisation sont n>1.5 et 0.01<k<0.3 pour des épaisseurs
comprises dans l'intervalle 0.1 mm<d<5 mm. Par ailleurs, le probleme de périodicité de solu-
tions, pour de grosses épaisseurs qui sont plus grandes que la longueur d’onde (A=1 ¢m), peut

étre résolu en effectuant plusieurs mesures a des fréquences différentes.

L’analyse du probleme direct que nous avons traitée dans ce chapitre nous sert de base pour

aborder la résolution du probleme inverse qui fait 'objet du chapitre suivant.
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Introduction

SUELLEMENT, un probléeme inverse consiste a déterminer des causes connaissant des effets.

De ce fait, ce probleme est I'inverse de celui appelé probleme direct.

Depuis la conceptualisation de la notion de causalité par Newton, cette mécanique de ré-
solution des problémes est ancrée dans notre subconscient scientifique. Nous avons appris a
poser les problemes en considérant les causes comme les données, et on se résout a chercher les
effets. Une telle approche ne résiste pas a certaines situations particulierement subtiles et par
conséquent requiere souvent une bonne maitrise du probleme direct. Cela implique qu’il faut
avoir recours a certaines considérations aussi bien mathématiques que physiques. De ce fait, la
résolution du probleme inverse doit en général son efficacité a des éléments spécifiques a ce pro-
bleme tels que la sensibilité par rapport aux éléments du modele choisi. C’est a juste titre que
le premier chapitre a été développé et nous y avons fait le tour de tout ce qui peut constituer

une difficulté a la résolution du probléme inverse, notamment l'influence de 1’épaisseur (§1.3)).

La résolution du probleme inverse peut se formuler en terme de probléeme d’optimisation
d’une fonction cotit. A cet effet, il existe plusieurs techniques résolution dont le domaine d’ap-
plication est assez large. Mais dans le cas de notre travail, nous avons utilisé deux méthodes :
une méthode de régularisation (algorithme itératif de Levenberg Marquardt) et une méthode

de régression (réseau de neurone de type perceptron multicouche).

A Tere du numérique ou le progres dans ce domaine a été d’'une percée fulgurante, I'infor-
matique a considérablement facilité le traitement des problémes d’optimisation. L’utilisation
de modeles numériques tres complexes est aujourd’hui possible parce que les calculateurs ont
atteint des performances extraordinaires tant au niveau des fréquences qu’au niveau de la taille

mémoire et de la capacité de stockage.

Ces avantages technologiques nous ont motivé a vouloir résoudre notre probléme inverse par
deux méthodes numériques a savoir itérative et neuronale. Sans les mettre en concurrence, nous

cherchons tout simplement a exploiter les avantages de 1'une et de I'autre suivant ’application.

Nous allons donc présenter dans ce chapitre ces deux méthodes de résolution qui vont nous
servir dans la caractérisation de matériaux isotropes. Nous mettrons ’accent sur le principe, les
difficultés de la caractérisation et sur les notions de qualité des résultats. Tout cela sera appuyé

par des exemples.
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2.1 Résolution numérique du probleme inverse

2.1.1 Approches de résolution des problemes inverses

Il est souvent possible de donner un formalisme mathématique a l’assertion « les mémes
causes x produisent les mémes effets y ». En d’autres termes, il est bien raisonnable d’exiger
que le probleme direct soit formulé de cette fagcon. Par contre, il n’est pas exclu d’imaginer que
les mémes effets puissent étre produits par des causes différentes. Toute la difficulté de I'étude
des problemes inverses réside a ce niveau. Il y a donc existence de plusieurs solutions. Par

conséquent, il est indispensable de disposer d’informations supplémentaires pour les discriminer.

La reformulation d’un probleme inverse sous la forme de la minimisation d’une fonction
d’erreur constitue une étape fondamentale. En général, c’est l'erreur quadratique moyenne
entre les mesures et les valeurs données par le probléme direct qui est minimisée. On distingue
cependant deux types de problemes : linéaires et non-linéaires. La non-linéarité dont il est

question ici concerne le probleme inverse lui-méme.

Le cas des problemes linéaires pose en général moins de difficultés. Les outils de I'algebre
linéaire et de I’analyse fonctionnelle permettent d’obtenir des résultats assez précis et des algo-

rithmes d’une tres grande efficacité.

Mais les problémes non-linéaires, comme c’est le cas de nos modeles, sont plus difficiles. 11
n’est presque pas possible de mettre au point des résultats généraux. L’application des algo-
rithmes d’optimisation aux probléemes obtenus par reformulation permet d’amoindrir les diffi-
cultés d’une certaine maniere. Du point de vue numérique, cela passe par le calcul du gradient
de la fonction a minimiser par des méthodes appropriées telles que la méthode de I’état adjoint

par exemple.

Définition de la fonction coiit

Considérons N points de mesures tels que

— (24,9i);—; _n sont les couples de valeurs de la mesure ol z; représente 0, ¢ ou f et y;
représente o, { ou [;23; x; et y; appartiennent respectivement aux vecteurs mesures xg
et Yo;

— (04),—;_n sont les erreurs de mesure sur y;,
— Year = Y (x;01,...,ap7) est le modele de mesure donné par le calcul direct et dépendant

des parametres ajustables p = (a;) 1~ Les parametres a; ne sont autres que les

J=1,,
parametres du matériau n, k et d.

La quantité x? définie par la relation

= () o

i=1 Gi

représente l'erreur quadratique entre les mesures et le modele. C’est en fait elle qui désigne

la fonction cotlit & minimiser.
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L’origine de la formule 2.1] et la raison de sa minimisation pour obtenir un jeu optimal de

parametres (aj)j:1 s trouve son explication dans la méthode du Mazimum de Vraisemblance

ou en anglais mazimum likelihood [54], une théorie probabiliste.

2.1.2 Formulation du probleme ellipsométrique

Comme nous l'avons vu dans le chapitre 1, le calcul direct nous permet de calculer les
coefficients de transmission t, et t; (réflexion r, et ry) pour une structure donnée connaissant
ses propriétés (n, k, d) dans les conditions de mesure (6, ¢, f). Cela suppose que ce type de

calcul conduit a la simulation des quantités mesurables en pratique.

Le but d’une caractérisation ellipsométrique est plutot 'opération inverse, c¢’est-a-dire la
résolution du probleme inverse qui consiste a partir des grandeurs mesurables et remonter aux
propriétés du matériau. En d’autres termes, on doit pouvoir déterminer ces propriétés a partir
de la mesure des intensités électromagnétiques.

Le banc expérimental de mesure que nous utilisons fournit les intensités I, I» et I3. Les
détails du principe de mesure de ce banc sont décrits au chapitre 3. A partir de ce triplet, nous
arrivons & calculer la rotation a et Dellipticité ¢ grace aux équations [1.36], [1.37] et [1.38] Mais

comme nous l'avons déja signalé au chapitre précédent, 'ellipticité est trop faible, de 'ordre

de quelques fractions de degrés. C’est pour cela que nous nous intéresserons uniquement a la

rotation et aux intensités.

D’une part, les intensités et la rotation sont obtenues par mesure. D’autre part, les para-

metres ellipsométriques sont liés a la rotation par la relation :

tan (2) =

2 tan (¢) tan 25) cos (5) (2.2)

tan? (¢)) — tan? (9)
ol # représente la position angulaire de 1’échantillon, v et § sont les parameétres ellipsométriques.

Les rotations v et « sont liées par la relation [2.3]

a=vy—10 (2.3)

Le probleme sera de confronter les valeurs mesurées au modele. Cette confrontation se joue
au niveau de la relation [2.2] En effet, a représente la mesure et les parametres ellipsométriques
0 et 1 constituent le point d’ancrage du modele qui peut étre réajusté lors de la résolution. Le
réajustement se fait au moyen de méthodes d’optimisation. Le recours aux méthodes d’optimi-
sation se justifie par le fait que les relations 1 et 2 (relation de la figure ne sont pas

réversibles, seule la relation 3 est réversible.
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2.1.3 Choix des méthodes de résolution

La résolution numérique des systemes non linéaires a connu beaucoup de progres. Il existe
dans la littérature plusieurs méthodes qui ont leurs points forts et leurs points faibles. L’étude
des méthodes d’optimisation ne faisant pas ’objet principal de cette theése, nous n’allons pas
faire le tour de ces méthodes. Néanmoins, nous avons fait le choix de deux méthodes pour
résoudre notre probléme : une méthode itérative et une autre de régression. La méthode itérative
choisie étant celle de Levenberg Marquardt et la méthode de régression est de type neuronal

avec une architecture dite perceptron multicouche avec un apprentissage supervisé.

La raison de ce choix est simple. La méthode itérative basée sur ’algorithme de Levenberg
se présente presque comme un standard dans la résolution du probléme inverse car tres utilisée.
Elle présente I’atout de combiner les avantages qu’offrent les méthodes de Gauss-Newton et de
la descente de gradient. Bien que simple a mettre au point, elle est tout de méme longue pendant
I'utilisation. Par contre, 'utilisation des réseaux de neurones requiert un temps d’entrainement
non négligeable et une conception soignée, mais le réseau ainsi obtenu est quasi instantané
pendant 'exploitation. Il faut aussi noter qu’a cause des propriétés mathématiques intéressantes
des réseaux de neurones, ceux-ci sont de plus en plus employés dans le traitement de signal ou
dans la caractérisation des structures en électroniques [55 56], en optique et le laboratoire

LT2C a développé des compétences dans ce domaine [57, 58|, [59].

Sur la figure [2.1] on peut voir a quel niveau nous employons les deux méthodes. Nous
appliquons la méthode itérative pour inverser les relations 1 et 2, c’est-a-dire partir de la
rotation mesurée pour obtenir les propriétés du matériau que sont les indices n, k et ’épaisseur
d. L’inversion de la relation 3 est obtenue analytiquement. Par contre I'inversion que doit opérer
le réseau de neurones commence a partir des intensités, soit I'inversion de toute la chaine des

relations 1, 2 et 3.

S,
e Q

=
)
)
N

|3
m ol

Conditions de mesure Mesures

FIGURE 2.1 — Choix de la méthode de résolution
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2.2 Mise en ceuvre d’une méthode itérative

2.2.1 Minimisation du terme \?

La dépendance non linéaire du modele par rapport aux parametres a; fait qu’on ne peut pas
opérer la minimisation de maniere directe, c¢’est-a-dire analytiquement, mais plutét de maniere

itérative. La méthode que nous allons présenter est celle de Levenberg-Marquardt.

Admis comme un standard dans la résolution itérative des problemes inverses, I’algorithme
de Levenberg-Marquardt (LM) est employé dans plusieurs disciplines scientifiques. C’est une
technique qui consiste a déterminer le minimum d’une fonction a plusieurs variables exprimées
sous la forme d’une somme de termes quadratiques contenant des fonctions non linéaires. C’est

typiquement le cas de la fonction cofit x? définie dans notre contexte.

La recherche du minimum passe par 'annulation du gradient de I'équation [2.1] 11 s’agit donc

de résoudre le systeme d’équations suivant :

% 22 <y, — y(ﬁi;al...aM)> <6y ($i;&1...&j.--)> —0 j=1,.. M (2.4)
=1

aa] o; Oa;

La technique proposée par Levenberg et Marquardt est une combinaison de la méthode de
Gauss-Newton et celle des plus fortes pentes. En effet, lorsque la fonction a minimiser
est loin du minimum, l'algorithme se comporte comme une méthode des plus fortes pentes,
mais proche du minimum il se comporte plutét comme une méthode du second ordre de Gauss-

Newton.

2.2.2 Algorithme de Levenberg-Marquardt

2.2.2.1 Description

Désignons par f la fonction qui lie le vecteur des paramétres p = (ay,...,ay), p € RM, au

modele f représentant les relations 1 et 2 de la figure [2.1]
Soit donc

Yeal :y(x;ala”-aaM) :f(xvp) yGRN (25)

Rappelons que dans notre cas, les composantes du vecteur p sont les parametres n, k et d

du matériau, le vecteur yo désigne la rotation o mesurée, y.q; la rotation « calculée.

On lance les itérations avec un vecteur des parametres initiaux py qui permet d’obtenir une
estimation de la mesure y.y. Il est alors question de trouver le meilleur vecteur p* qui donne
une meilleure approximation de la mesure yo par la relation 2.5 En d’autres termes, on est a

la recherche des parameétres p qui minimisent 1'erreur quadratique €”e définie & 1’équation ,
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ou € =yo —y(x,p).
L’algorithme de LM permet de linéariser le probléeme en effectuant un développement en
série de Taylor autour d’une solution estimée p. Pour une petite variation ||d,|| des parametres

a; a ajuster, ce développement donne

f(p+0d,) = f(p)+ Jo, (2.6)
ou J est la matrice jacobienne
o 92 .. OIn
Oaq a1 a1
o 92 .. OIn
J = g — 8a; 8az 8a1;] (27)
ofh  8f2 .. Ofn
8(11W (9CLM 8aM

La méthode produit une série de vecteurs pi, po,..., qui convergent vers un minimum local
pT. Ce qui veut dire qu’a chaque étape des itérations il y a lieu de trouver le terme ||9,|| qui

minimise la quantité

lyo = f (p+ )l = llyo — f (p) = Jopll = lle = 0| (2.8)

Le minimum est atteint lorsque les termes Jj, — € et J sont orthogonaux, c’est-a-dire
JT(J6, —€) = 0.

L’équation normale s’écrit alors :
JYJs, = J%e (2.9)

ou J, est la solution.
La matrice J7J, & gauche de ’équation, est appelé matrice hessienne.

La technique de LM se raméne précisément & la résolution de I’équation [2.9) en considérant
que les variations sont tres petites. De ce fait, la matrice hessienne est augmentée au niveau de
sa diagonale d’une constante positive p formant ainsi une nouvelle matrice N :

Nip = p+ [J"J] (2.10)

(2

La constante p est appelée amortissement. La stratégie de LM se joue sur la maniere de
choisir cette constante dans le but que ce choix permette de réduire 'erreur €. Les références

[60], [61],]62] sont assez exhaustives & ce propos.
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2.2.2.2 Minima locaux

L’algorithme de LM converge toujours vers une solution. Malheureusement il treés sensible
aux minima locaux, c’est-a-dire que s’il y a une solution au voisinage immédiat du point de
départ des itérations, il est probable que la convergence s’oriente vers elle. L’algorithme se
trouve alors piégé dans une solution erronée. Les représentations de la figure 2.2] en donnent

une illustration.

j / — ! Point initial /
. }[i Point initial : K /
7/
) 3 )] /[ N\ ]
2 \ 4 i v
o/ (tass5a solution) 1 v/

| -/
0 . G " y 0 T %mmum global

~=="Minimum global

1 ’ (solution)
a a 10 15 0 5 10 15
(a) Convergence vers un minimum local (b) Convergence vers la vraie solution

FIGURE 2.2 — Illustration de la difficulté des méthodes classiques d’optimisation par rapport aux minima
locaux

Cependant, il existe d’autres méthodes plus appropriés telles que les algorithmes génétiques
[63, [64], qui sont capables de converger vers la solution globale. Mais nous nous limitons juste
a cette précision.

Du fait de cette difficulté liée au probléeme de minima locaux, il importe d’adopter une
stratégie. Pour ce faire, nous utilisons une astuce qui consiste a relancer plusieurs fois (10 fois
de suite) l'algorithme a partir des points de départ choisis de maniére aléatoire dans I’espace
de parametres ajustables. Pour chaque solution obtenue, nous calculons 'aire comprise entre
la courbe de la mesure et celle du modele. Nous retenons comme solution du probléme inverse
les parametres donnant la plus petite aire.

Dans 'exemple de la figure [2.3], entre les deux aires calculées, 'aire 1 est la plus petite. Ce
qui veut dire que I'approximation 1 (Fit 1) approche mieux la mesure.

Précisons par ailleurs que MATLAB est équipé d’outils dédiés a la méthode de LM. L’im-

plémentation de la résolution de notre probleme inverse a en effet été réalisée avec MATLAB.

2.2.3 Application de la méthode itérative au probleme ellipsomé-

trique

L’algorithme itératif de la figure donne les démarches de recherche des solutions du

probléme inverse. Pour le besoin des simulations que nous allons présenter dans cette partie,

Développement d’un banc ellipsométrique hyperfréquence pour la caractérisation de matériaux non transparents



70 Chapitre 2. Méthodes de caractérisation

Rotation a

+ Données Kw ,,f%

05k —Fit1 \ |
——Aire 1 . X
—Aire 2 ¢

AH ——Fit2 it ]

0 100 200 300
Position 6

FI1GURE 2.3 — [llustration du choiz de la meilleure solution correspondant a la surface d’erreur minimale
obtenue a la suite des différents tirages du point départ des itérations de l’algorithme de LM

nous considérons de maniere générale que nos inconnues sont les trois parametres ajustables :
I'indice de réfraction n, 'indice d’extinction k et I’épaisseur d.

Comme on peut le constater sur l'algorithme, une fois les itérations lancées au point initial
(no, ko, do), les valeurs des parameétres n, k et d sont modifiées progressivement jusqu’a ce que
I’écart entre la rotation mesurée a,,.s et la rotation calculée o, par I’équation soit réduit

au minimum.

No,Ko,do
/ II:IS
Modification
den, k,d
o(0,y, )
Non

Olcal = Olmes

Oui
Solutions
(n,k,d)

FIGURE 2.4 — Schéma simplifié de lalgorithme de la résolution itérative

Cette démarche de résolution est applicable aux deux types de modeles a savoir le mono-
couche ou réflexions multiples et le modele multicouche. La résolution se fait a une fréquence
f, un angle d’incidencegy mais pour plusieurs position angulaire 6 (soit au minimum un tour

complet de I’échantillon avec un pas angulaire A6 régulier).
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Les structures multicouches étudiées sont constituées de trois couches. Les échantillons laté-
raux sont ceux de caractéristiques connues et font parti des données du probleme. L’échantillon

& caractériser se trouve au milieu.

Nous allons a présent faire I’étude de quelques cas par simulation dans le but de tester notre
algorithme. Les valeurs de la rotation « sont donc déterminées a partir du calcul direct pour
lequel nous fixons les parametres n, k et d et faisons varier la position angulaire 6 entre 0 et
360 °. Nous bruitons ensuite la rotation puis lancons 1’algorithme pour essayer de retrouver les
valeurs de départ. Un accent particulier sera mis sur 'influence des bruits de mesure qui seront

caractérisés par deux grandeurs a savoir la moyenne pu et 1'écart-type o.

2.2.4 Caractérisation par le modele monocouche

2.2.4.1 Echantillons d’épaisseur d < ﬁ

Dans 'exemple qui suit (figure [2.5]), nous avons pris deux cas. Nous considérons une mesure
parfaite et une autre bruitée. Nous donnons a notre échantillon les parametres n=1.6, k=0 et
d=0.05 mm.

0015 T T T T T T T 003 T T T T T T T
—— Modele | Yz#5:01% 8705467 =27 GHz  Modéle| w=45.01°: 8=0530°: f=27GHz
0.01}L " Mesure 0.02- ° Mesure .. i
° 0.005 ° 001
c c
() [}
3 3
s 0 s 0
s s
/=) o
@ -0.005 x -0.01
-0.01 -0.02
-0.015 ; ' . - . - - -0.03 r r r r r r )
50 100 150 200 250 300 350 50 100 150 200 250 300 350
Position 6 en ° Position 6 en °
(a) Mesure non bruitée (b) Mesure bruitée avec =0 et o = 0.005

FIGURE 2.5 — Simulation d’une caractérisation d’un échantillon de paramétre n=1.6, k=0 et d=0.05
mm, f=27 GHz, pg =45 °.

Les résultats de 'optimisation donnent, pour la mesure non bruitée (figure 2.5(a))), plusieurs
triplets dont ceux-ci : (n=1.560, k=0.0010, d=0.055 mm), (n=1.714, k=0.0067, d=0.047 mm),.

Il y a donc une multitude de solutions.

Le cas d’une mesure ressemblant a celle de la figure [2.5(b)| o1 nous avons ajouté du bruit
de valeur moyenne 0 et d’écart-type 0.005 donne des résultats du méme ordre que dans le cas
précédent. Pire encore, lorsqu’on augmente 1’écart-type du bruit, les perturbations deviennent

de plus en plus critiques et la caractérisation devient presque impossible.

Méme en fixant la valeur de I’épaisseur d, c’est-a-dire en supposant que I’épaisseur est

connue, on ne note aucune amélioration des résultats. Cela viendrait du fait que pour des
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épaisseurs trop faibles, de 'ordre quelque microns, la sensibilité des parametres n, k et d est
tres faible.

Prenons maintenant ’exemple des échantillons dont I'indice d’extinction £ est dans la plage
0,01 & 0,3 (k=0,06 dans notre exemple de la figure , de méme épaisseur et de méme indice
de réfraction que I’échantillon précédent. La résolution du probleme inverse donne des valeurs
presque identiques a celles attendues, en particulier pour le parametre n. En ajoutant du bruit
(u=0 et 0=0,002), les résultats ne sont pas trop éloignés de ceux attendus (n=1,623, k=0,0633,
d=0,044 mm).

0.04 — L — 0.04 — k \
44967 5=0656°: f=27%Gpz " | — Modéle y=4406°: 5=0435°; =27 GH — Modele
0.03F o0 * Mesure 0.03 * Mesure j
0.02 0.02
= 001 S 0.01
3 3
s 0 s 0
5] IS
5 -0.01 5 -0.01
@ @
-0.02 -0.02
-0.03 -0.03
-0.04 c [ c c L c : -0.04 c c c c c c r
50 100 150 200 250 300 350 50 100 150 200 250 300 350
Position 6 en ° Position 6 en °
(a) Mesure bruitée avec u =0 et o = 0,005 (b) Mesure bruitée avec =0 et o = 0,001

FIGURE 2.6 — Simulation d’une caractérisation d’un échantillon de parameétres n=1,6, k=0,06 et
d=0,05 mm, f=27 GHz, pg =45 °

Mais pour des écart-types de bruit supérieurs a 0.01 environ, il y a discordances de valeurs.
Méme en considérant que ’épaisseur est connue, le constat est le méme. Ainsi, dans les exemples

de la figure 2.7, comme on peut le constater, les bruits sont assez considérables vis-a-vis de la

rotation. On obtient pour les exemples de la figure 2.7(a)| et [2.7(b)| les valeurs des parametres
(n=1,698, k=0,0071) et (n=1,733, k=0,0097) respectivement.

Notons surtout que pour des épaisseurs inférieures 0.1 mm, les amplitudes de la rotation
sont trés faibles. De ce fait, un bruit d’écart-type o de I'ordre de 107! peut étre un géne a la

caractérisation. Par conséquent, la précision sur n est de 'ordre 0.1 et de 0.01 sur k.

2.2.4.2 Echantillons d’épaisseur ﬁ <d<

o[>

Dans ces simulations, nous bruitons nos données avec du bruit de valeur moyenne p = 0 et
d’écart-type o = 0.05. Supposons en outre que les échantillons sont issus d’'un méme matériau
(n=1,45 et k=0) et ne different que par leurs épaisseurs d.

Premierement, étudions les cas ou les 3 parametres n, k, et d sont tous supposés inconnus.
Dans ce cas, pour des échantillons d’épaisseurs prises dans la plage 0,1 mm < d < 5 mm, nous

trouvons plusieurs solutions permettant d’obtenir les mémes courbes (figure [2.8]).
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0.04 T : : : . .
y=4501°; §=0.472°:; f{=27GHz | Modéle

0.031 *  Mesure

0.02

0.01

Rotation o en °

-0.01

-0.02-° . 1

-0.03 ;

50 150 200 250 300 350
Position 6 en°

100

(a) Mesure bruitée avec u =0 et 0 = 0,01

Rotationa. en °

0.1 T : T ©
y=45.01°; 8=0.546°: ,f=27 GHz

— Modele

* Mesure

-0.05+ L . . 1

0.1F o

_0.15 r r r r r r I
50 100 150 200 250 300 350

Position 6 en °

(b) Mesure bruitée avec =0 et o = 0,05

FIGURE 2.7 — Simulation d’une caractérisation d’un échantillon de parameétres n=1,6, k=0 et d=0,05

mm, f=30 GHz, p =45 °

0.15

y=45.1054 °; 6=1.4421 °; f=27 GHz
pry . . . ®

0.17

0.05¢

Rotationa en °

-0.2 :

50 150 200 250 300 350
Position 6 en °

100

(a) Echantillon d’épaisseur d = 0, 2mm

Rotation o en °

y=48.1181 °; §=-3.4535 °; =27 GHz

— Modeéle

50

150 200 250 300
Position6 en °

100

(b) Echantillon d’épaisseur d = 3mm

350

FIGURE 2.8 — Simulation d’une caractérisation d’échantillons de parametres n=1.45, k=0.2, f=27 GHz,

p=45"°
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Parmi les solutions obtenues des exemples de la figure [2.8] nous avons des bonnes valeurs :

— pour 'exemple :n=1,443, k =0,0002, d=0,210 mm

— pour l'exemple :n=1,447, k = 0,0065, d=2,009 mm

Il y a lieu donc de noter qu’il y a des solutions multiples lorsque 1’échantillon n’est pas
absorbant.

Mais lorsqu’on reprend la caractérisation en fixant cette fois-ci la valeur de 1’épaisseur,
nous obtenons pratiquement les mémes courbes et les mémes valeurs des indices n et k en

relancant plusieurs fois la caractérisation. Il n’y a donc pas pas de solutions multiples.

- T S o T T T T T 6 = T T T T T T =
OSF yzdasr, =1365", =27 GHz ——Modéle ¥=50.10°, §=-3.293°, =27 GHz  Modéle
* Mesure ak * Mesure
OC OC 2 L i
() (]
3 3
30 So ]
& I
o o
x a4 2k N
4l i
-0.5¢ : : : : : : ] 6L : : : : : : =
50 100 150 200 250 300 350 50 100 150 200 250 300 350
Position angulaire 6 en ° Position angulaire 6 en °
(a) Echantillon d’épaisseur d = 0, 2mm (b) Echantillon d’épaisseur d = 3mm

FIGURE 2.9 — Simulation d’une caractérisation d’échantillons de paramétres n=1.45, k=0.2, f27 GHz,
p=45"°

Les valeurs des parametres obtenus donc :

— pour 'exemple [2.9(a)|: n=1.4422 , k = 0,0001, (d=0.2 mm)
— pour Uexemple 2.9(b)|: n=1,448, k = 0,0000, (d=8 mm)

Pour cette gamme d’épaisseur, nous avons une précision de 0.01 sur n et 0.001 sur k.

2.2.4.3 Echantillons d’épaisseur d >

o[>

Nous avons effectué plusieurs simulation avec des échantillons d’épaisseurs de l'ordre du
centimetre en essayant la caractérisation avec trois degrés de liberté (n, k et d tous inconnus)
puis deux degrés de liberté (d fixée). Ils nous a été tres difficile de tomber sur les mémes résultats
en relancant plusieurs fois 'algorithme. Ceci suppose 'existence d’un nombre élevé de minima

locaux. De ce fait, nous avons di chaque fois fixer 1’épaisseur avant de faire la caractérisation.
Dans les exemples de la figure [2.10, nous avons considéré deux échantillons d’épaisseurs 7
mm et 10 mm, et de méme indices n=1,45 et k=0. La caractérisation avec deux degrés de

liberté donne comme résultats :

— pour ’échantillon de la figure :n = 1,449, k = 0,0090

AMIR MOUNGACHE — Université Jean Monnet de Saint-Etienne



2.2. Mise en ceuvre d’une méthode itérative 75

— pour 'échantillon de la figure [2.10(b)|: n = 1,447, k = 0,0010.

On obtient une précision de l'ordre de 0,5 sur n et de 0,01 sur k.

2 M el 1 yz=46.777 °; 5=-4.0045 °; =30 GHz 4 : —
odele —Modeéle y=48.9134 °; 5=-2.2636 3 =30,GH;
150 - Mesure 1 31 « Mesure |
1t ol
S 05f s 1t
3 3
s O s 0
IS IS
© -05 o -1t
@ 4
17 2]
-1.5 -3t
2 : : : ‘ : : -4 : : : : : :
50 100 150 200 250 300 350 50 100 150 200 250 300 350
Position 6 en ° Position 0 en °
a) Echantillon d’épaisseur d = Tmm b) Echantillon d’épaisseur d = 10mm
P p

FIGURE 2.10 — Simulation d’une caractérisation d’échantillons de parametres n=1,45, k=0, f=30 GHz,
p=45°

La caractérisation des échantillons de grandes épaisseurs, de l'ordre du centimetre et plus,
ne peut se faire que si on fixe un parametre a ’exemple de ’épaisseur car le nombre de solutions
est assez important surtout lorsque le matériau est non absorbant. De plus, il faut beaucoup
restreindre ’espace des parametres ajustables. Par exemple dans le cas des exemples étudiés,
nous avons di fixer n € [1,4;1,55] et n € [0;0,001].

2.2.5 Caractérisation par modele Multicouche

2.2.5.1 Echantillons d’épaisseur d < ﬁ

Plaquons I’échantillon précédent a caractériser, de 0.05 mm d’épaisseur, entre deux échan-
tillons de méme caractéristiques. Intégrons les parametres de ces derniers dans le modele multi-
couche car ils font partie des données du probleme. Grace a cette structure, on arrive a obtenir
de grandes valeurs de la rotation. Par conséquent, le rapport signal sur bruit s’améliore et on
arrive finalement a extraire les parametres de notre échantillon de test, son épaisseur étant

supposée connue.

Comparativement aux courbes de la figure la courbe de la figure (b) est plutot

exploitable pour deux raisons :

— le rapport signal est amélioré ;

— Décart (0,35°) entre la rotation mesurée sur la structure & trois couches (figure 2.11f(b))
et celle mesurée sur les supports uniquement (figure [2.11)(a)) serait de loin supérieur a la
rotation mesurée sur I’échantillon seul (amplitude de « égale & 0,02° a la figure . Cela
veut dire que I’échantillon est visible a la mesure de la rotation malgré la présence des

supports.
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4 —————  y=4826°, 6=7.10° f=27GHz
3 — Modele 3 Modale \y=47.94°; 6.56% =27 GHz
* Mesure * Mesure

2+ 1 2t 1
c 1- I y
3

c

.5 0 _% 0
= I
S -1f 1@ f 1
[nd

2f 1 -2} 1

3f 1 -3 : 1

4 r r r r r r r 0,35° 50 100 150 200 250 300 350

50 100 150 200 250 300 350 Position angulaire 6 en °
@) Position 6 en ° (b)

FIGURE 2.11 — Simulation d’une caractérisation d’un échantillon de paramétres n=1,6, k=0 et d=0,05
mm, f=30 GHz, avec le modéle multicouche pour ¢ =45 °

(a)Allure de la rotation d’une structure d 2 couches constituée de 2 supports de 5 mm d’épaisseur
chacune, d’indices ng = 1,7 et ks = 0,00

(b) Allure de la rotation d’une structure a 3 couches constituée de 2 supports et de l’échantillon a
caractériser se trouvant au milieu

On remarque également un accroissement de la valeur des parametres ellipsométriques ¢ et

N

0. Ils sont passés respectivement d’environ 45,01° et 0,54° a 47,94° et 6,56°.

La caractérisation donne comme résultats ny = 1,58 et ks = 0,0051. L’échantillon étant
supposé d’indices n = 1,6 et k = 0 (§2.2.4.1)), on a une erreur de 0,02 sur n et de 0,05 sur k

pour cet exemple.

2.2.5.2 Echantillons d’épaisseur d > ﬁ

Pour des épaisseurs de I'ordre du millimetre et plus, la structure multicouche n’apporte pas
beaucoup d’amélioration en termes de bruit de mesure. Il est possible d’avoir des valeurs de
rotation exploitables lorsque ’épaisseur est de cet ordre. Mais cette structure reste intéressante
pour nous, car lorsque l’échantillon est trés souple a 'exemple du papier, nous n’avons pas

d’autres choix que de le plaquer entre deux supports pour pouvoir le placer en position inclinée.

Voici un exemple d’une caractérisation d’une échantillon, de 2 mm d’épaisseur, supposé
avoir des indices n = 1,6 et k£ = 0. Cet échantillon se trouve étre plaqué entre deux support

identique de 5 mm d’épaisseur et d’indices ny, = 1.8 et k, = 0.00.

Comme dans 'exemple précédent (§2.2.5.1)), les caractéristiques des supports sont injectées
dans le modele multicouche avant de lancer 'algorithme pour I'extraction des parametres de
I'échantillon & caractériser. On obtient la courbe [2.12(b)| et les indices n = 1,62 et k = 0,0015.

Dans la relation [2.2] le terme cosd est moins sensible pour des valeurs de § voisines de 0
°. C’est pour cela que I'idéal serait d’avoir ses valeurs plus grandes dans le voisinage de 90 °.
Alors, la structure multicouche permet de relever un peu, dans une certaine mesure, la valeur

de 6 méme si cette augmentation ne peut avoisiner 90 °.
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7
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FIGURE 2.12 — Simulation d’une caractérisation d’un échantillon de parameétres n=1.6, k=0 et d=2

mm, f=30 GHz, avec le modéle multicouche pour ¢ =45 °

(a) Allure de la rotation d’une structure d 2 couches constituée de 2 supports de 5 mm d’épaisseur

chacune, d’indices ng = 1.8 et ks = 0.00, plaqués l'un contre lautre

(b) Allure de la rotation d’une structure a 8 couches constituée de 2 supports et d’un échantillon a

caractériser se trouvant milieu
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2.3 Mise en ceuvre d’une méthode neuronale

2.3.1 Historique

En 1943 W. McCulloch et W. Pitts introduisent le concept des neurones formels a I'image
des neurones physiologiques. Cela fait un grand écho dans les milieux scientifiques parce qu’ils
tentent d’établir une analogie entre le cerveau et une machine de Turing. Deés lors, la pensée se

présente sous la forme de mécanismes matériels et logiques.

Synthétiquement, une machine de Turing se compose d’une téte de lecture comportant un
nombre fini d’états internes et d’'un ruban. L’analyse de Turing (1912-1954) est assez intéres-
sante. Elle montre qu’il est possible d’effectuer toutes les opérations possibles grace a la téte
de lecture, qui ne lit qu'un seul symbole a la fois, si cette lecture est associée a une table
d’états adéquate. Bien bien pensée, la Machine de Turing est imaginaire, abstraite, et idéale.
Elle n’a pu voir le jour. Elle est hors de portée de la réalité car requiert la présence d’un ruban
infiniment extensible! Néanmoins, 1'idée selon laquelle la combinaison de cette mémoire infinie
et d’'un nombre d’états fini a convaincu que, si un probleme est calculable, alors il existe une

machine pour le résoudre.

D. Hebb, dans son ouvrage « The Organization of Behavior » publié en 1949, présente pour
la premiere fois une regle d’apprentissage non supervisé [65]. La régle d’apprentissage de Hebb

est d’une telle efficacité que jusqu’aujourd’hui de nombreux modéles de réseaux s’en inspirent.

F. Rosenblatt développe en 1958 le modele du perceptron [66]. Inspiré du systeme visuel, ce
réseau possede deux couches : une couche de perception et une couche liée a la prise de décision.

Il s’agit du tout premier systeme artificiel capable d’apprendre par expérience.

En 1960, le modele de I”Adaline (ADAptive LINar Element) a été développé par B. Widrow
et Hoff. Il est constitué d’un unique neurone effectuant une combinaison linéaire de ses entrées.
B. Widrow et Hoff proposent également la minimisation des erreurs quadratiques en sortie
comme algorithme d’apprentissage supervisé du réseau. Ce modele sera par la suite le modele

de base des réseaux multi-couches.

En 1969, les critiques de M. Minsky et S. Papert [67] publiées sur les capacités du Percep-
tron vont freiner la recherche dans le domaine des réseaux de neurones supervisés. Le déclin
va continuer jusqu’'en 1972, date a laquelle T. Kohonen présente ses travaux sur les mémoires
associatives (restitution d’une donnée a partir d’informations incomplétes et/ou bruitées), tra-
vaux confortés par ceux de J. Anderson. S. Grossberg apporte aussi sa contribution par la mise
au point de ce que I'on appelle aujourd’hui les réseaux auto-organisés. Mais surtout I'invention
de I'algorithme de rétropropagation de 'erreur dans les années 1980 a véritablement changé la
donne sur 'apprentissage supervisé et 1'utilité des réseaux de neurones formels, notamment les

perceptrons.
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2.3.2 Les applications des réseaux de neurones

Les réseaux de neurones artificiels se trouvent a I'intersection de différents domaines (infor-
matique, électronique, science cognitive, neurobiologie). C’est pour cela qu'aujourd’hui on les

trouve partout :

— Industrie : contréle qualité [68, 69], diagnostic de panne, corrélations entre les données
fournies par différents capteurs, analyse de signature ou d’écriture manuscrite...

— Télécommunications et informatique [56, B5] : traitement du signal, filtrage du bruit,
reconnaissance de formes (images, paroles), compression de données, guidage de missile,
suivi de cible, radar, sonar,...

— Environnement : gestion des ressources, évaluation des risques, prévisions et modélisation
météorologiques, analyse chimique,...

Précisons qu’il existe aussi des réseaux de neurones dits dynamiques mais que nous n’allons

pas en parler ici.

2.3.3 Principe de la méthode neuronale

Les réseaux de neurones formels sont constitués d’éléments de base appelés neurones. Le
concept est fortement inspiré par le systéme nerveux biologique. De la méme maniere que les
neurones naturels, le fonctionnement du réseau de neurones formel est caractérisé par les degrés
d’«affinité» qui lient les neurones entre eux. Cette «affinité» est matérialisée par des connections

pondérées.

Le réseau peut étre entrainé pour une tache spécifique (reproduction d’un comportement
par exemple) en ajustant les valeurs des poids des connections entre les neurones. En géné-
ral, apprentissage des réseaux de neurones s’effectue selon le principe de causalité discutée
ci-dessus. Dans ce cas précis, on parle d’apprentissage supervisé et qui fait ses ellipsométrie op-
tique [57, [59]. On présente au réseau un nombre conséquent de couples constitués d’une entrée
particuliere (cause) et une cible spécifique (effet) correspondante. L’ajustement des poids se
fait par comparaison entre la réponse du réseau (ou sortie) et la cible, jusqu’a ce que la sortie

corresponde le mieux possible a la cible.

L’apprentissage peut également étre non supervisé pour certains types de réseaux. Nous
ne ferons pas un étalage sur tous les types de réseaux car il y a beaucoup d’ouvrages dédiés a
cette étude. Mais nous allons nous intéresser spécifiquement au perceptron multicouche avec un
apprentissage supervisé. C’est le type que nous utilisons dans le cadre de la résolution neuronale

du probléme inverse et qui a fait ses preuves en ellipsométrie optique [70].
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2.3.4 Neurone biologique

La forme biologique du neurone est schématisée a la figure Le cerveau humain est
formé de quelque dizaines de milliards de ces microstructures interconnectées entre elles selon

une certaine affinité.

dendrites

synapse

FIGURE 2.13 — Neurone biologique

Les portes d’entrée d’un neurone sont les dendrites. Elles font office de capteurs et recoivent
les signaux en provenance d’autres neurones. Le traitement se passe a l'intérieur du corps cellu-
laire ou noyau cellulaire. Les lignes de transmission inter-neuronale sont constituées d’azones.
Par ricochet, 'information transite de neurone en neurone via les axones jusqu’aux muscles sous
forme de signal électrique pour déclencher une action. Le point de contact entre la dendrite
et I'axone est appelé synapse. Celle-ci a un pouvoir d’inhibition et d’exhibition du signal en

fonction du degré de liaison qu’il y a entre les deux neurones connectés.

2.3.5 Neurone formel

Un neurone formel est constitué d’un centre équivalent au noyau cellulaire ou s’opérent des
calculs mathématiques tels que la sommation des entrées (dendrites) et du biais, désignant les
seuil d’activation, ainsi que l'application de la fonction d’activation sur la sommation (traite-
ment interne). Le résultat représente la sortie du neurone ('équivalent de I’axone). Chaque
neurone formel doit étre vu comme un automate complétement indépendant, dont 1’état, une

valeur scalaire, définie son activité ou activation.
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Comparativement aux neurone biologiques, les neurones formels sont liés par des poids
(synapses) matérialisant le degré de liaison ou d’affinité qu’il y a entre eux. Cette liaison est

représentée par des fleches pondérées (exemple de la figure [2.14)).

10 ( 10.74
5 % —> n:> 10.74
|
, Sortie
-1 Fonction /
d’activation,’
//
//
3 -
Entrées Poids Centre ou

noyau

FIGURE 2.14 — Ezemple de fonctionnement d’un neurone formel

Le symbole usuel d’un neurone formel est celui de la figure [2.15]

X1

X2

Xn

FIGURE 2.15 — Schéma d’un neurone numéro j

2.3.5.1 Modélisation du neurone formel

Soit un neurone quelconque du réseau repéré par l'indice j. Désignons par x; (i = 1;2;...;n),
son entrée numéro ¢, par wj; le poids synaptique entre le noyau du neurone j et son entrée ¢,

par b; son biais et par S; sa sortie.

Le traitement des données consiste en une premiere phase dite de pré-traitement. C’est un

calcul intermédiaire que nous notons v; et qui peut étre donnée par I'expression [2.11] :

= D Wi + b (2.11)

=1
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Nous utilisons dans notre cas des neurones linéaires mais il convient de rappeler qu’il existe
aussi des modeles de neurones non linéaires tels que les neurones distances, neurones polyno-

miaux, etc...

La sortie S; du neurone est obtenue a travers une fonction de transfert appelée fonction

d’activation linéaire ou non que nous désignons par f. S; s’écrit :
i=1

Nous pouvons reformuler 'expression en considérant que le biais est une le poids d’une

entrée(i = 0) de valeur 1. Ceci conduit a écrire :

ou To = 1.
L’expression montre que le neurone formel n’est rien d’autre qu’une fonction éventuel-

lement algébrique non linéaire des variables x;, et paramétrée par wj;.

2.3.5.2 Les fonctions de transfert

Les fonctions d’activation sont des fonctions mathématiques qui caractérisent le modele du

neurone. Les fonctions usuelles sont :

— la fonction seuil (figure [2.16(a)|), définie par :

f(x) =0,8ix<0

f(x) =1,siz>0 (2.14)

— la fonction linéaire ou identité (figure 2.16(b))) dont la pente est celle de la premiere

bissectrice

f(x) =z, Va (2.15)

— la fonction sigmoide : les fonctions tangente hyperbolique (figure [2.16(c)|) et logis-
tique [2.16b| (figure [2.16(d))) sont les deux formes les plus utilisées

ebr — 1

1
= 2.16b
f@) = (2:16)
— la fonction gaussienne
1 o—p)?
f(z) = e (2.17)

\V2mo

AMIR MOUNGACHE — Université Jean Monnet de Saint-Etienne




2.3. Mise en ceuvre d’une méthode neuronale 83

s=f(x) s=f(x)
1
0 1 X
0 X
(a) Fonction seuil (b) Fonction linéaire ou identité
s=f(x) s=f(x)
0 X
H X
(c) Fonction sigmoide tangente hyperbolique (d) Fonction sigmoide gaussienne

FI1GURE 2.16 — Allures des fonctions d’activation

Ces fonctions sont continues et différentiables a ’exception de la fonction seuil. La fonction
sigmoide constitue élément de base d’un approximateur universel du fait qu’elle a une non-

linéarité d’une grande souplesse. Ceci fait d’elle la fonction de transfert la plus utilisée.

2.3.6 Architectures de réseau

Un réseau bouclé est un réseau récurrent ou dynamique ou l'information suit un cycle tel
qu’il puisse revenir a son point de départ. Il convient bien pour la modélisation dynamique de
processus non linéaires ot la notion du temps est un élément essentiel [71]. Ceci n’est pas le cas

dans notre technique de mesure car le temps n’est pas un parametre de la méthode.

Un seul neurone ne peut approximer qu'une allure tres simple comme indiquée dans la
section (exemple : séparateur linéaire). Mais en général, on a recours aux réseaux de
neurones pour des problemes d’approximation assez complexes comme c’est le cas de notre
méthode polarimétrique. Dans un réseau, on met a contribution les actions de plusieurs neurones

en les inter-connectant entre eux pour implémenter ces approximations.

Naturellement, on peut imaginer des interconnexions tous azimuts entre les entrées et les
neurones comme illustrées dans la figure 2.17] 1l s’agit dans ce cas d'un réseau complétement
connecté. Le réseau comporte donc des entrées et des sorties. Les neurones situés en bout de
chaine donnant les valeurs de sortie du réseau sont appelés neurones de sortie. Les neurones

situés entre 'entrée du réseau et les neurones de sortie sont appelés neurones cachés.
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Neurones

cachés
=~ ~
-~ - \\
e O
-
-~ 7 .
// Sorties du
P réseau
/
Neurone
Entrées . de sortie
du réseau quls
synaptiques

FIGURE 2.17 — Réseau complément connecté

Dans un réseau non bouclé, dit aussi statique, I'information circule dans un seul sens, de
I’entrée vers la sortie et le temps n’intervient pas. Il réalise des calculs algébriques complexes
sur ses entrées. Les sorties sont obtenues par composition des fonctions élémentaires opérées

par chaque neurone.

2.3.7 Perceptrons multicouche

Le perceptron multicouche (PMC) est le type de réseau le plus connu et le plus utilisé pour
des problemes d’approximation, de classification et de prédiction. C’est utilisé donc comme

approximateur ou classifieur parcimonieux.

Il appartient a la famille générale des réseaux a statiques. Les neurones qui le constituent
sont répartis par couche. Il est habituellement constitué de deux ou trois couches de neurones
mais avec la particularité de ne pas disposer de connexions entre les neurones d’une méme
couche. Ce qui fait que deux neurones d’une méme couche fonctionnent en parallele et deux

neurones de couches différentes obéissent a un fonctionnement séquentielle.

Les neurones de la premiere couche recevant les entrées (informations extérieures) consti-
tuent la couche d’entrée du réseau. La derniere couche est celle qui fournit le résultat ; elle est
appelée la couche de sortie. Toutes les couches entre cette derniere et la couche d’entrée sont

des couches cachées. De maniere général le PMC a une structure comme celle de la figure [2.18|

Cependant, Cybenko [72] et Funuhashi [73] ont démontré que «toute fonction bornée suf-
fisamment réguliére peut étre approchée uniformément, avec une précision arbitraire, dans un
domaine fini de [’espace de ses variables, par un réseau de neurones comportant une couche de
neurones cachés en nombre fini, possédant tous la méme fonction d’activation, et un neurone
de sortie linéairey. C’est pour cette raison que les perceptrons que nous allons utiliser auront

une seule couche cachée.

Le choix du nombre de neurones de la couche cachée constitue pour ’essentiel de 'optimi-

sation des performances du réseau. Nous allons en discuter dans les sections suivantes.
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FIGURE 2.18 — Schéma général d’un perceptron multicouche

2.3.8 Apprentissage d’un réseau

L’apprentissage est une phase du développement d’un réseau de neurones au cours de laquelle
son comportement est réajusté jusqu’a I'obtention du comportement désiré. Ceci est réalisé

grace a un algorithme d’apprentissage.

2.3.8.1 Types d’apprentissage

Il en existe deux catégories : apprentissage supervisé et apprentissage non supervisé. Dans
I’apprentissage supervisé, il est nécessaire de disposer d’une base de données appelée corpus que
nous désignons par (X,Y). Le corpus est un ensemble formé d’un nombre fini de couples assez
représentatifs du comportement du processus physique a modéliser. L’apprentissage consiste
en fait a modifier 'ensemble des poids wg; de telle maniére que pour toute(s) entrée(s) x
incluse(s) dans I'ensemble contenant les données X, les sorties S du réseau approchent au

mieux les observations Y.

X est une matrice de dimensions N x N; et Y une matrice de dimension Ny x N, ou N
est le nombre des entrées, N; le nombre de couples, et Ny le nombre des sorties du réseau. Le

nombre des sorties est de fait égal au nombre de neurones de sortie.

Par contre dans 'apprentissage non supervisé, on ne dispose pas de base d’exemples connus
a priori pour fournir au réseau. Nous n’allons pas le détailler car il concerne des réseaux assez

particuliers utilisés principalement dans la fouille de données.

Meéme la maniere de présenter les données d’entrainement au réseau peut se faire de deux
manieres. On parle d’entrainement adaptatif si les poids sont modifiés apres chaque passage de
couple du corpus et d’entrainement non-adaptatif lorsqu’ils sont modifiés apres le passage de

I’ensemble du corpus. Nous utilisons dans le cadre de notre étude I’entrainement non adaptatif.
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2.3.8.2 Algorithme d’apprentissage

Algébriquement parlant et dans le cas d’apprentissage supervisé, I'apprentissage revient a
optimiser la somme des erreurs quadratiques entre les vecteurs y? et s? sur '’ensemble des N,
données utilisées pour 'apprentissage. Cette est erreur définie par ’équation [2.18| suivante :

Ni [N )
W) =3 (S0t -] .19

g=1 Li=1

ou W est la matrice des poids, IV; le nombre de couples (27 et y?) formant les matrices X et
Y du corpus, Ny le nombre de neurones de sortie, y; les observations connues pour les entrées

x], et si les sorties calculées par le réseau a partir des entrées x.

La plupart des méthodes d’optimisation nécessitent a chaque fois le calcul des dérivées
premieres et secondes de la fonction erreur par rapport aux poids du réseau. Il est plus difficile
de les calculer au niveau des couches cachées comme dans le cas des perceptrons mutlicouches.
Cependant, l'algorithme récursif dit de rétropropagation du gradient proposé par Rumelhart

permet de lever cette difficulté.

D’autres algorithmes existent tels que 'algorithme génétique [74, [75]. Mais nous utilisons
un algorithme classique du second ordre de type de Levenberg Marquard. L’apprentissage est
soumis au méme probleme vis a vis des minima locaux que les autres méthodes d’optimisation.
Cependant, la surface d’erreur fortement multimodale est telle que les minima locaux sont

proches du minimum global et de ce fait, la méthode est plus résistante au bruit de mesure.

2.3.9 Considérations diverses dans le développement d’un réseau de

neurones

2.3.9.1 Initialisation des parametres internes du réseau

L’efficacité de ’entrainement dépend en partie des conditions initiales. Comme nous utilisons
la fonction sigmoide, il est préférable que les valeurs des sorties des neurones ne soient pas trop
voisines de -1 ou +1. En effet, cette fonction a des dérivées presque nulles au voisinage de
ces valeurs et donc presque pas du tout sensible, ce qui rend inutile 'utilisation du neurone
considéré.

Cepedant, clusieurs techniques existent dont une citée dans la référence [37]. Elle consiste a
tirer aléatoirement les poids dans une distribution normale centrée de variance 1/(N; — 1). Les

biais doivent cependant étre initialisés a zéro.
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2.3.9.2 Normalisation des données d’entrainement

Souvent, les données d’entrainement ne sont pas du méme ordre de grandeur. Pour améliorer

la sensibilité du réseau, il est préférable de les normaliser.

Il est recommandé en pratique de recourir a des données réduites et centrées. Cela passe

forcement par un changement de variables. Pour ce faire, nous posons :

— pour les entrées :

2t = [z, 23, ..l 2] (2.19a)

q
q xi — MX;

(e B 2.20
p; p— (2.20)
— pour les sorties :
y' = [yl v3, - vl YA (2.21a)
t9=[t9,td . t] Lt ] (2.21Db)
ol
9 _ ,
p9 = Y Y (2.22)
Oyi

Les moyennes px; et py;, et les écarts-types ox; et oy; sont évalués respectivement par
rapport aux ensembles des données d’entrainement (respectivement X et Y'). Cela permet de

rapprocher les moyennes de 0 et les écart-types de 1.

2.3.9.3 Performances d’un réseau

Un réseau de neurones, lorsqu’il est bien entrainé, doit avoir une capacité de généralisation
et non se comporter juste comme une mémoire. Pour ce faire, il faut trouver un équilibre entre
le biais et la variance du modele. En effet, on a un biais trop élevé lorsque le modele est trop
simple (trés peu de neurones cachés), ce qui entraine un écart important avec le modele idéal.
Par contre on a une variance importante lorsque le modéle est trop complexe (trop de neurones

cachés), il passe donc par tous les points utilisés pour 'entrainement du réseau.

Pour s’assurer que le réseau entrainé est capable de généraliser les résultats, nous effectuons

des tests avec des données non utilisées pendant 'entrainement, nous évaluons ’erreur quadra-

tique moyenne (EL,) puis la comparons avec celle ((EZ,,,)) obtenue avec les données ayant

N

servi a I'entrainement. Ces erreurs quadratiques moyennes au niveau d’une sortie ¢ se calcul

grace a aux expressions suivantes :
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1 Ntest
Egest = Z (qu - S?) (223)
Niest q=1
1 Nentr
Egntrt = (y;] - S?) (224)
Nentr q=1

On reprend lentrainement plusieurs fois et on retient le réseau qui donne les erreurs EL,

et £ ., du méme ordre de grandeur.

Pour éviter le surajustement, il existe plusieurs techniques de régularisation comme la ré-
gularisation bayésienne qui a été utilisée avec succes pour la caractérisation de matériaux di-
électriques [69]. La technique de 'arrét prématuré (early stopping en anglais)de I’entrainement.
Cette derniere consiste a arréter I'apprentissage avant que I'algorithme ne s’ajuste trop finement
aux données fournies pour 'apprentissage et surtout lorsque les capacités de généralisation sont

optimales.

Pour ce faire, le corpus est divisé en 3 parties : corpus d’entrainement (70%), corpus de
validation (20%) et corpus de test (10%). Les erreurs d’entrainement et de validation ont
tendance a diminuer pendant les premieres itérations. Mais des que les erreurs de validation
commencent a s’accroitre, l'entrainement est alors stoppé : 'optimum de généralisation de

I’entrainement se trouve en ce point.

2.3.10 Application de la méthode neuronale au probleme ellipsomé-

trique

Dans le but de résoudre le probléeme inverse, 'utilisation d’un perceptron va consister a
associer a chaque observation y constituées des intensités mesurées par les 3 détecteurs pour
les parametres n, k et d. Les intensités mesurées constituent une signature ellipsométrique d’un

échantillon donné.

Ainsi, dans 'hypothese ou les indices dépendraient tres peu de la fréquence, nous effectuons
deux mesures a 2 fréquences différentes pour constituer le vecteur d’entrée du réseau. En effet,
deux jeux de mesure d’intensités a deux fréquences différentes permettraient de résoudre le
probléme de solutions multiples que nous avons évoqué & la section [1.2.4] Le but étant de
mettre a profit la forte non-linéarité du calcul direct pour extraire les 3 parametres recherchés.

Le perceptron aura donc 6 entrées et 3 sorties (figure [2.19)).

2.3.10.1 Développement d’un PMC pour la caractérisation

L’architecture du perceptron multicouche est constitué de six entrées, une couche cachée et
trois sorties. Une dizaine de neurones dans la couche cachée suffit pour obtenir un réseau de

performance acceptable, surtout pour un probléme de complexité moyenne comme le notre.

Le réseau, avant d’étre utilisé, doit tout d’abord étre entrainé sur un corpus d’entraine-
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FIGURE 2.19 — Principe adopté pour la caractérisation des matériaux isotropes par perceptron multi-
couche

ment ayant un nombre assez représentatif du comportement systéme a modéliser. Pour chaque
perceptron que nous avons développé, nous avons constitué 2000 exemples de couples de vec-
teurs entrées/Sorties {((I1, I2, I3)f,, (11, L2, I3) 1, ); (n, k, d)}. Les valeurs des éléments du vecteur
d’entrée et de celles du vecteur de sortie doivent chacune appartenir a une plage définissant le
domaine de validité du réseau de neurones. Autrement dit, un réseau n’est valable que dans un

domaine de validité qui est son domaine de compétente.

Corpus

Dans 'exemple qui suit, les domaines de validité des parametres sont les suivants :

— indice de réfraction : 1,4/ <n < 1,7

— indice d’extinction : 0 < k < 0,1

— épaisseur : 3,5 < d < 4,5.

Les données d’entrainement sont générées grace au calcul direct, soit 2000 échantillons tirés
de maniere aléatoire dans ces plages de valeurs. Les effectifs des trois corpus sont les suivants :

— corpus d’entrainement : ngp+= 1400,

— corpus de validation : n,,= 400,

— corpus de test : ngesre= 200.

Le corpus de test est réservé pour estimer les performances non biaisées du réseau, notam-

ment pour vérifier la généralisation.

2.3.10.2 Performances du PMC

Il est évidemment possible de visualiser les performances du réseau pendant ’entrainement.
De ce fait, on peut observer les courbes d’erreurs sur la figure [2.20| en fonction du nombre
d’itérations. Sur cette figure, on peut distinguer les courbes d’erreurs quadratiques moyennes

sur les données d’entrainement (Train), de validation (Validation) et de test (Test).

Dans le soucis d’assurer la généralisation, nous avons utilisé la méthode d’arrét prématuré.

Sur cet exemple, 'entrainement s’est arrété a la 340%™ itération. C'est le point optimal de

I’entrainement en terme de généralisation.
Il est également possible de visualiser les tendances des courbes donnant la représentation
des valeurs des parametres calculées par le réseau (Output) en fonction de leurs vraies valeurs

(Target), et cela pour tous les trois corpus (Training, Validation, Test). La tendance globale est
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Best Validation Performance is 0.033164 at epoch 404
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FIGURE 2.20 — Evolution de lerreur quadratique moyenne au cours de Uapprentissage évaluée sur les
corpus d’entrainement, de validation et de test jusqu’a l'arrét de l’algorithme d’apprentissage par la
méthode d’arrét prématuré.

également représentée (All), c’est-a-dire pour les 3 en méme temps (corpus d’entrainement, de
validation et test). Le meilleur entrainement est celui pour lequel ces tendances passent par la
premiére bissectrice (Y=T a la figure [2.21)).

Training: R=0.97354 Walidation: R=0.96948

< Data
Fit
V=T

0.95*Target+0.015

Qutput~=0.95"T arget+0.00026

Output~

Target Target

Test: R=0.97381 All: R=0.97276

< Data
Fit
¥ =T

2 ©  Data
Fit

Output~=0.85"T arget+1.0058
Qutput~=0.95*Target-+0.0023

Target Target

FIGURE 2.21 — Représentation des différents paramétres normalisés calculés par le PMC' sur les corpus
d’entrainement, de validation et de test.

Apres avoir dénormalisé les valeurs estimées par le réseau de neurones, nous obtenons les
valeurs réelles des parametres. Sur les figures[2.22] 2.23] et [2.24] nous avons représenté les valeurs

des parametres estimées par le réseau entrainé en fonction des valeurs exactes.

Il aurait été judicieux d’entrainer le réseau avec des données provenant des mesures pour
lesquelles les parametres sont parfaitement connus. Malheureusement, cette considération n’est

pas réaliste. En fait, il y a besoin d’'un nombre important de couples de valeurs connues. Hors
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Indice de refraction

1*Target+0.028

Output~

14 145 15 155 16 165 17
Target

FIGURE 2.22 — Représentation de l'indice de réfraction n calculé par le PMC' o partir des signatures
bruitées de 200 échantillons test en fonction des valeurs exactes.

Indice d'extinction

0.91*Target+0.0035

Output~:

el . L L . . . . . . .
001 002 003 004 005 006 007 008 003 01 011
Target

FIGURE 2.23 — Représentation de lindice d’extinction k calculé par le PMC a partir des signatures
bruitées de 200 échantillons test en fonction des valeurs exactes.
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Epaisseur
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FIGURE 2.24 — Représentation de l’épaisseur d calculée par le PMC' d partir des signatures bruitées de
200 échantillons test en fonction des valeurs exactes.

ceci est loin d’étre possible. A cet effet, la maniere la plus simple de faire est de se servir des

données théoriques mais bruitées pour se rapprocher des cas réels de mesure.

Dans cet exemple et pour les restes, le corpus est bruité a hauteur de 50% avec du bruit de
type gaussien centré & 0 et d’écart-type o = 1072. C’est en effet le niveau de bruit de notre banc
de mesure. De ce fait, nous avons fait une étude comparée des performances de cet exemple de
réseau. La comparaison est faite entre les performances obtenues avec des données bruitées et
données non bruitées. La qualité du résultat est évaluée par régression linéaire. Cela conduit
au tableau qui regroupe les erreurs quadratiques moyennes F, . dans les deux cas de figure

a partir des parametres n, k et d du corpus de test.

TABLE 2.1 — Comparaison des performances entre deux réseaux l'un entrainé avec des données non
bruitées et l'autres avec des données bruitées a 50 % de leffectif total du corpus d’entrainement.

Données d’en- 3 Performances
. Données de test
trainement n . ‘ Etkest Etdest
Données non bruitées 2,5.107° 3,4.107° 3,1.1074
Données bruitées 1,1.1072 8,9.1073 4,5.1072

L’erreur quadratique moyenne déterminée avec les échantillons de test est plus faible (de
lordre de 107°) lorsque l'entrainement est réalisé avec des données non bruitées. Mais les
performances du réseau entrainé avec des données bruitées ne sont pas non plus médiocres
(1072).

A Tissue des erreurs estimées par le PMC sur le corpus de test, on peut conclure que le

réseau fonctionne bien dans le domaine choisi. Il assure donc la généralisation.

Remarque : Précisons que ces performances sont obtenues avec un PMC comportant dans
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son architecture une couche cachée ayant environ 12 neurones. Nous avons aussi constaté qu’on
avait en simulations des meilleures performances (FEi.s de Uordre de 102 pour un entrainement
avec des données bruitées) lorsque le domaine de validité est restreint a environ +0, 2, £0,05
et £1 mm autour des valeurs attendues des parametres recherchés n, k et d respectivement.
C’est sur la base de cet exemple que nous procédons pour développer un réseau spécifique

approprié a chaque domaine de validité. Les résultats expérimentaux des différents cas d’étude

sont présentés au chapitre 3.
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2.4 Configurations utilisées pour les 2 méthodes

Les méthodes itérative et neuronale ne présentent pas les mémes intéréts et ne sont pas
utilisées de la méme fagon. C’est pourquoi il n’y a pas lieu de faire une comparaison entre elles.
Mais il est plutot intéressant de savoir dans quels cas on peut employer I'une ou 'autre, mais

aussi les contraintes technologiques qu’elles imposent ainsi que leurs limites.

Méthode itérative

La caractérisation par la méthode se fait avec deux degrés de liberté car en général on a des
solutions multiples. On fixe la valeur de I’épaisseur, connue par une mesure préalable, et on fait
tourner ’algorithme pour rechercher les valeurs des indices de réfraction n et d’extinction k qui
approchent le mieux la courbe de la rotation correspondant a plusieurs positions (6 multiple)
de I’échantillon autour de son axe de rotation. Cela sous-entend qu’il y a nécessité de prendre
beaucoup de points de mesure pour faire le lissage. Chaque point de mesure 6 correspond a trois
intensités (11, I, I3) a un angle d’incidence ¢, unique et a une fréquence f unique. Nous adopté
cette configuration car elle a déja été utilisé pour la caractérisation de matériaux anisotropes

comme nous 'avons précisé a la section [1.1.4.2]

Bien que simple, la méthode nécessite une mécanique complexe qui doit pouvoir assurer la
suspension en position inclinée en méme temps que le guidage en rotation de I’échantillon avec
une grande précision, car les erreurs de position ou d’inclinaison peuvent avoir une influence sur
la mesure surtout lorsqu’on a des rotations de la polarisation («) tres faibles. De plus, le temps
de convergence de 'algorithme peut étre affecté et s’avérer long (jusqu’a 3 minutes sur une
machine de 2 GHz de vitesse et 2 Go de mémoire RAM) a cause du grand nombre des points
de mesure. Mais plus que la lenteur algorithmique, la lenteur mécanique lors de la mesure est
considérable (environ 6 minutes pour un tour complet de I’échantillon). Outre la lenteur, il y a
également le probleme de minima locaux mais qui est surmontable nécessitant la connaissance

a priori du voisinage de la solution.

Méthode neuronale

Si on a besoin de gagner du temps lors de la caractérisation, la méthode neuronale parait
idéale. Deux mesures a deux fréquences différentes f; et fo a un angle d’incidence unique et a
une position de 1’échantillon # unique suffisent pour déterminer a la fois les trois parametres
(n, k et d). La caractérisation avec un réseau de neurones, le perceptron en particulier, se fait
dans notre cas avec six entrées constituant deux paquets d’intensités [(I1, I2, I3) (11, I2, I3) 1,]
mesurées a deux fréquences différentes pour résoudre le probléme de solutions multiples. Cette

configuration de mesure a aussi été mise en ceuvre dans le cadre de cette these

Méme si elle résiste mieux au bruit de mesure et capable de gérer plusieurs parametres,
I'utilisation d'un réseau de neurones nécessite également la connaissance a priori du matériau
pour pouvoir définir le domaine de validité. C’est exercice délicat que de fixer de maniere

rigoureuse les limites de domaine. De plus, puisque le domaine de validité doit étre restreint
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par nécessité d’avoir des bonnes performances, il faut un perceptron en particulier pour chaque

gamme d’épaisseur.

Le réseau a trois sorties correspondant aux trois parametres [n,k,d]. L’échantillon n’a pas
besoin de tourner pour cette mesure. Il n’y a aucun élément tournant. Mais on a besoin d’une
mesure a deux fréquences différentes. Cela implique un investissement en électronique lourd
pour disposer d'une source en hyperfréquence capable de délivrer des vibrations a des fréquences
différentes. A ce titre, on penser entre autres a 'usage d'un analyser vectoriel de réseau (VNA)

souvent onéreux.
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Conclusion

"OBJET de ce chapitre était de se donner les moyens théoriques dans le but de caractériser les
matériaux isotropes. Nous avons de ce fait exploré deux méthodes de résolution numérique

du probléeme inverse.

Tout d’abord la méthode itérative. Elle est facile a mettre en ceuvre. Nous avons testé ses
potentialités de résolution sur deux types de structures pour notre configuration de mesure
en transmission en incidence oblique. Nous avons montré qu’il est possible de caractériser les
matériaux isotropes griace au modele monocouche sauf que pour des couches de trop faible
épaisseur, inférieure au millimetre, il est tres difficile, voire impossible d’obtenir des résultats
satisfaisants. Les valeurs des parametres ellipsométriques étant tres voisines de 45 ° pour
et de 0 ° pour 9, il se pose effectivement un probleme de sensibilité déja évoqué au premier
chapitre. Cependant, grace a une structure multicouche, il est possible de relever les valeurs
de ces parametres et d’arriver a extraire les inconnues du probleme en particulier 'indice de

réfraction n et 'indice d’extinction k.

Avec la méthode neuronale, nous avons adopté une technique qui permet d’extraire les trois
parametres (n, k et d). La technique consiste a faire deux mesures d’intensité a deux fréquences
différentes. Mais pour cela, il importe de noter que compte tenu de ce que nous avons souligné
dans le premier chapitre concernant I'influence de 1’épaisseur sur la qualité des résultats, il
n’est pas évident de développer un seul perceptron qui soit capable d’assurer la caractérisation
d’une large gamme d’épaisseur. Au dela de 1 mm d’intervalle sur la gamme d’épaisseur, les
performances du réseau étaient médiocres. C’est pourquoi, il convient de procéder au cas par
cas, c¢’est-a-dire se donner un domaine de validité réduit sur ’épaisseur, les indices n et sur k
afin d’obtenir des réseaux de bonnes performances. La faisabilité de la caractérisation par cette
méthode a été démontrée grace a un exemple en utilisant le modele monocouche. Cet exemple
sert de repere pour comprendre la partie expérimentale de la caractérisation par la méthode

neuronale.
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Introduction

ﬁ FIN d’élaborer des techniques de caractérisation de matériaux non transparents, nous avons
étudié dans les chapitres précédents deux méthodes de résolution numérique du probleme
inverse. Dans ce contexte, il parait indispensable de passer par une phase d’expérimentation de

ces méthodes.

L’expérimentation a pour but de confronter les fondements théoriques développés dans les
chapitres précédents aux mesures expérimentales afin de valider nos techniques de caractérisa-
tion. Pour atteindre cet objectif, nous avons effectué un certain nombre de tests notamment les

tests de sensibilité par rapport a I’épaisseur, a la fréquence et par rapport a I’angle d’incidence.

Le support matériel de notre étude est un banc polarimétrique couplé a un analyseur vec-
toriel de réseau (VNA). Ce dernier permet d’avoir le spectre en fréquence de la mesure. Le
dispositif expérimental nous a permis de faire le test de quelques matériaux. Le téflon qui est
un matériau bien connu nous a surtout servi pour la validation. Nous avons aussi essayé de
discriminer trois types de papier d’origines différentes. Le plexiglas et I’époxy ont été également

caractérisés.

Dans ce chapitre, nous allons donc présenter notre dispositif expérimental et passer en re-
vue tous les éléments le constituant. Cela permettra de voir les modifications apportées pour la
configuration actuelle du banc par rapport a sa configuration de départ. Les techniques de cali-
brage et les erreurs de mesure y sont débattues. A la fin du chapitre, les résultats expérimentaux

sont présentés assortis des conclusions.
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3.1 Description du dispositif expérimental

Il est d'usage dans le domaine d’utilisation des ondes électromagnétiques de trés haute
fréquence d’avoir a mesurer les propriétés électriques d’'un matériau comme nous en avons fait
état au début de ce chapitre. En particulier les ondes HF interagissent avec la matiere et donc

favorables a la caractérisation des propriétés intrinseques d’un certain nombre de matériaux.

FIGURE 3.1 — Dispositif expérimental pour la mesure en transmission oblique

En fait, classiquement il existe plusieurs approches de mesure en espace libre. Elles peuvent
se faire en transmission ou en réflexion au moyen d’un analyseur vectoriel de réseau (VNA).
On détermine les parametres S et on remonte aux propriétés du matériau [76]. Ces propriétés
peuvent étre intrinseques ou extrinseques. Les mesures intrinseques consistent a déterminer les
propriétés diélectriques et magnétiques (¢* et p*), alors que les mesures extrinseques s’inté-

ressent aux parametres comme la réflectivité ou la diffraction [77].

Dans notre approche, on s’intéresse a 1’état de polarisation de l'onde réfractée issue de
I'interaction onde-matiere. C’est une technique purement polarimétrique en transmission ou
I'incidence se fait selon un certain angle, la propagation de 1'onde se faisant en espace libre.
L’objectif est de pouvoir caractériser des matériaux diélectriques isotropes et homogenes. C’est

pourquoi, dans cette partie, nous allons présenter les éléments constitutifs du dispositif expé-
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rimental (figure |3.1]) et les concepts autour desquels il a été congu, les modifications apportées

par rapport a sa configuration de départ, les artefacts de mesure et les techniques de calibrage.

3.1.1 Constitution

Le banc de mesure que nous allons présenter est celui et qui a servi pour nos expériences.
A la base, c’est le méme que celui présenté au chapitre 1 (figure [1.11)) et qui a servi a la
caractérisation des anisotropies (biréfringence et dichroisme) et ayant été expérimenté avec
du cuir, du bois, des roches et autres matériaux anisotropes. Nous y avons opéré quelques

modifications pour obtenir une nouvelle configuration.

Cables coaxiaux

Source
d’excitation VNA
N 88 OEE
oo @ @ oo
'. o
Commande du moteur, Nappe de
Interface de puissance connexion
N

Moteur
pas-a-pas

Banc polarimétrique Commande et acquisition

FIGURE 3.2 — Architecture du dispositif expérimental

En effet, la source et les trois diodes sont remplacées par un analyseur vectoriel de réseau
(VNA). A la place des diodes sont placées des transitions guide d’onde rectangulaire-coaxial
(figure . Chaque transition permet de relier une branche a un détecteur de 'analyseur. La
source Gunn est aussi remplacée par la source interne du VNA offrant la possibilité d’effectuer
des balayages en fréquence ou du moins la possibilité de modifier la fréquence. Cette flexibilité
permet de s’affranchir des contraintes de mesure en mono-fréquence et donc de pouvoir apprécier

le comportement des échantillons a tester a d’autres fréquences.
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En somme, le banc est essentiellement composé de :
— un VNA,
— un banc polarimétrique équipé d’un moteur pas-a-pas,

— un ordinateur de commande et d’acquisition via des interfaces.

3.1.2 Description du banc polarimétrique

Le banc est composé essentiellement d’une partie émettrice et d’une partie réceptrice (3.2]).
L’échantillon se place entre les deux, s’appuyant contre deux tiges verticales, réglables en hau-
teur, qui le font incliner par rapport a I’horizontal. ’échantillon repose sur un plateau horizontal
sur lequel les tiges sont fixées. Le mouvement de rotation est obtenu grace a ’action du moteur

pas-a-pas couplé a un cylindre en PVC solidaire du plateau.

La partie émettrice est constituée d’un isolateur a ferrite, d’une transition cable coaxial-
guide d’onde rectangulaire reliée a la source interne de ’analyseur et d’un cornet circulaire
muni d’'une lentille de Fresnel. Un guide d’onde rectangulaire suivi d'une transition guide d’onde

rectangulaire-circulaire relie les deux éléments (figure (3.3)).

Vis

Plateau reglable
i <~
horizontal — Moteur
- ‘ pas-a-pas
Onde .
rectiligne Lentille de
Fresnel

Cylindre

Cornet TranS|_t|on c_able
coaxial/guide
d’onde rectangulaire

FIGURE 3.3 — Partie émettrice

La partie réceptrice est composée d’un cornet circulaire muni aussi d’une lentille de Fresnel,
d’un guide d’onde circulaire sur lequel sont connectés perpendiculairement trois segments de
guides d’onde rectangulaires. Ces trois branches de guide sont décalées les unes des autres d'un
angle de 120°. Chacune se termine par une transition guide d’onde rectangulaire-céble coaxial

(figure [3.4) précédée d’un isolateur a ferrite. La distance entre les deux cornets est réglable.

3.1.3 Principe de la mesure

L’échantillon a caractériser est placé entre les deux cornets(figure [3.2)) et est incliné par
rapport a la direction de la propagation (verticale ascendante). La source de I'analyseur vectoriel

de réseau délivre des ondes dans la bande Ka (26-40 GHz), bande dans laquelle fonctionnent
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Court-circuit mobile

Transitions

|solateurs
Sorties cables de mesure
Cornet récepteur

. Lentille de Fresnel
Polarisation elliptique ——

FIGURE 3.4 — Partie réceptrice

nos guides d’onde. Une fois émise, 'onde est forcée par le guide d’onde rectangulaire de la partie
émettrice de manieére a avoir une polarisation linéaire. La direction de son champ électrique

dévient donc parallele au petit coté du guide.

A la sortie du cornet émetteur, 'onde TEM se propage en espace libre et traverse le ma-
tériau sous test qui modifie ses caractéristiques électromagnétiques. La polarisation de 'onde
émergente issue de cette interaction est en général elliptique. Le cornet de la partie réceptrice
la recueille puis la canalise dans le guide circulaire. Cette derniere conserve ses caractéristiques
d’ellipticité et de rotation. Ces deux parametres constituent la signature de l'interaction por-
teuses des informations caractéristiques du matériau. Grace a un formalisme mathématique
décrivant le processus de la mesure, on peut remonter a ces caractéristiques ( et .

3.1.4 Automatisation

La rotation et la prise de mesure se font de maniere automatique. La plateforme de gestion
est développée en C++. Elle est interfacée a la carte d’acquisition pilotant le moteur pas-a-pas
et a 'analyseur vectoriel de réseau pour le lancement des mesures et le stockage des données.

La prise de mesure n’est effectuée que lorsque que le moteur est a I'arrét.

Commande du moteur pas a pas

La carte d’acquisition sert d’interface entrées/sorties numériques de type USB-6008/6009
de National Instrument. Elle est commandée par I'ordinateur via un port USB. Ses sorties sont

reliées a l'alimentation du moteur pas-a-pas par l'intermédiaire d’une interface de puissance
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limitant 'intensité du courant d’alimentation.

La vitesse de rotation, le sens de rotation, le choix des pas (1/8, 1/4, 1/2 de pas ou pas

complet) sont configurables.

Acquisition

Le VNA est relié¢ a I'ordinateur grace au port USB. Le lancement des mesures est synchronisé
a l'arrét du moteur. Ainsi, pour une séquence de mesures (une fraction ou plusieurs tours), a
chaque position # de I’échantillon, un balayage en fréquence est réalisé. L’enregistrement des
données de la mesure dans la mémoire de 'ordinateur est effectué automatiquement par la

plateforme de gestion.

3.1.5 Caractéristiques des éléments constitutifs

Nous allons passer en revue les différents éléments qui constituent notre dispositif.

3.1.5.1 Analyseur vectoriel de réseau

L’analyseur dispose d’une source HF afin de générer le signal d’excitation. Il est muni de
coupleurs directifs séparant les signaux incidents des signaux transmis et réfléchis . Cela
facilite la mesure de leurs amplitudes et phases respectives. Mais dans notre cas, nous faisons
une mesure en puissance. Ce sont donc les modules des champs qui nous intéressent dans la

technique de mesure que nous avons développée.

3.1.5.2 Isolateur et transition

Ces deux éléments constituent une interface entre chaque guide d’onde rectangulaire des
branches et le détecteur de l'analyseur avec lequel il communique. La Figure donne la

représentation fonctionnelle d’un isolateur hyperfréquence.

Le principe de fonctionnement de l'isolateur est basé sur les phénomenes des effets non
réciproques qui se manifestent par une différence d’atténuation du signal dans un sens par
rapport au sens inverse. Cette atténuation est trop faible dans le sens de la propagation de
I'énergie. Ainsi atténuation est tres faible dans le sens direct (sens 1) mais tres forte dans le

sens inverse sens (sens 2).

L’isolateur est utilisé pour éviter I'apparition d’échos dans la chaine de transmission (source

- transition - cable - détecteur) et donc de protéger la source du VNA et les détecteurs.
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SRC out
Cplr thru
Cplrarm
Revr Ain
RevrBin
Cplr arm L
Cplrthru
SRC out
Rovr R2 in
Source out -

Source out
Revr R1in

Fi1GURE 3.5 — Configuration du VNA a deuz ports pour I’émission et la réception. A, B et R2 sont les
détecteurs recevant les ondes captées par les transitions au niveau des trois branches du banc

Isolateur
Sa1 |:"> >~ Charge
(Transition + cable +
<:$¢, s détecteur)
Source Su 12 S22

(Onde réfractée)

FIGURE 3.6 — Représentation fonctionnelle d’un isolateur a résonance en guide d’onde rectangulaire
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3.1.5.3 Cornet de Fresnel

I1 est constitué d’une lentille de Fresnel montée sur une antenne de forme conique (le cornet).

La forme du cornet permet de passer graduellement des dimensions du guide d’onde a
I'espace libre. L’onde est ainsi naturellement projetée dans l’espace libre (et vis versa pour le
cornet récepteur). Le cornet sert de dispositif d’adaptation entre 'impédance du guide et celle

du vide. C’est une antenne dont le rayonnement a lieu dans I’axe du guide d’onde.

La lentille porte des anneaux concentriques autour d’une zone centrale bombée. Ces profils
dressés en pyramide d’escaliers présentent un double intérét. D’une part, la lentille du cornet
émetteur assure la collimation des ondes qui en sortent faisant de sorte qu’elles suivent des
directions paralleles. D’autre part, la lentille du cornet récepteur assure la réfraction des ondes
qui y parviennent afin qu’elles soient canalisées dans le guide d’onde circulaire tout en gardant

leur polarisation.

Diameétre du faisceau de I’'onde incidente

Cette étude a été réalisée au cours des travaux de F. Gambou [10]. Dans le but de déterminer
le diametre du faisceau de ’onde incidente au niveau de I’échantillon, il a été effectué des tests

de perturbation du faisceau d’onde sur une aire de 361 ¢m? autour de I’axe des deux cornets.

Pour ce faire, une feuille de forme carrée ayant 19 ¢m de coté est subdivisée en 361 carreaux,
soient des carreaux de 1 cm de coté. La feuille est placée en incidence normale sur I'axe des
cornets de maniere symétrique. Une piece métallique de forme carrée de 1 cm de c6té est utilisée
pour masquer a tour de role les carreaux. Le métal étant conducteur, il fait réfléchir les ondes
et par conséquent perturbe leur propagation faisant ainsi varier les tensions aux bornes des

détecteurs.

A chaque position de la piece est mesurée la tension correspondante aux bornes de la diode
placée dans la direction d’énergie maximale. De proche en proche, on en arrive au tracé des

courbes de niveau de la figure [3.7]
On remarque sur les courbes de niveau de la figure (b) que la perturbation n’est plus

visible au dela d’un rayon de 5 cm. Le faisceau semble avoir un diametre d’environ 10 cm. Cela
implique que pour éviter les effets de bord, il faut des échantillons de dimensions au dela cette

valeur soit au minimum 12 cm de diametre.

3.1.5.4 Guide d’onde

Le banc dispose de guides d’onde circulaires et rectangulaires. Faits en matériaux métal-
liques, ils ont le réle de piéger ’onde électromagnétique entre les parois du guide. Ce confinement

ne permet que la propagation de modes privilégiés de constantes de propagation particulieres.

Le guide rectangulaire utilisé dans la partie émettrice sert a polariser le champ électrique £
suivant le petit coté (figure [3.8). Il fait donc office de polariseur. Seul le mode fondamental T'E'

peut se propager. Le raccordement entre le cornet émetteur et le guide d’onde rectangulaire se
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FIGURE 3.7 — (a) Etude de la perturbation de l’onde par une piéce métallique (b) courbes de niveau

fait au moyen d’une transition guide d’onde rectangulaire-circulaire.

Le guide d’onde circulaire utilisé dans la partie réceptrice permet de conserver la polarisation

de I'onde transmise
Tous les guides de méme profil ont les caractéristiques suivantes :

— dimensions des profils :
o guide rectangulaire : le grand coté a = 7,112 mm et le petit coté b = 3,556 mm
o guide circulaire : le diametre intérieur est de 7,65 mm.

— bande passante : passante est de 26,5 - 40 GHz. Ce qui correspond presque a la gamme
de fréquence du VNA (26 - 40 GHz) que nous utilisons.

3.1.5.5 Détection des intensités

L’onde apres avoir traversé 1’échantillon poursuit son chemin jusqu’au niveau du court-
circuit qui donne lieu a une onde stationnaire. Pour une fréquence donnée, & une position
particuliere du court-circuit (figure , I'onde stationnaire peut étre placée exactement en
face des fenétres des guides rectangulaires constituant les trois branches. Elle constitue une

source a chacune d’entre elles et le maximum d’intensité est récupéré dans la branche orientée
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Chf”pE

/

Mode TE,, (fondamental)

FIGURE 3.8 — Guide d’onde rectangulaire

suivant la direction de ’énergie maximale. Elle se propage dans les guides rectangulaires sous

forme d’onde progressive.

Transition 2

Transition 1

Transition 3

FIGURE 3.9 — Les trois points de l’ellipse

Lors d’'une mesure, les branches sont fixes par rapport au guide polariseur solidaire du bati
du banc. Une des transitions est placée sur la direction de 'onde incidente (figure . Cette
direction sert de repére pour la mesure de la rotation a. En outre, le choix de faire une mesure
a trois détecteurs se justifie par le fait qu’il suffit de connaitre trois points d’une ellipse pour
arriver & la reconstruire et en déduire sa rotation et son ellipticité (§1.2.2). Les trois détecteurs

constituent 'analyseur du montage.

Chaque détecteur mesure une certaine intensité correspondant au point de l'ellipse ou est
placée la transition guide d’onde rectangulaire - cable coaxial qui I’alimente. Les points d’énergie
maximale de l'ellipse sont ceux situés sur la direction du grand rayon et les points d’énergie
minimale sont ceux situés sur la direction du petit rayon.

Le phénomene de propagation a partir du guide circulaire jusqu’aux points des transitions
est observable par simulation. Grace au logiciel Ansoft HF'SS disponible au laboratoire, il est

possible de le simuler en 3 dimensions et de déterminer les intensités électromagnétiques cor-
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respondant & la position de chaque transition. De ce fait, on peut voir sur la figure [3.10] les

courbes obtenues pour les dimensions réelles des guides.
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FIGURE 3.10 — Phénoméne de propagation de l’onde dans les 8 branches, simulation avec le logiciel
Ansoft HFSS

Les résultats de simulations montrent qu’effectivement les intensités maximales sont obte-

nues sur l'axe du grand rayon.

3.1.6 Calibrage

Les détecteurs de I'analyseur sont de méme types mais peuvent avoir des comportements
légerement différents. Ces différences peuvent affecter considérablement les mesures. C’est pour
cela qu’il est nécessaire de faire un calibrage de maniere a pouvoir apporter des corrections et
réduire les incertitudes au minimum. De ce fait, il convient de faire une mesure a vide dans le

but connaitre leurs caractéristiques «naturellesy avant de penser a toute correction.

Développement d’un banc ellipsométrique hyperfréquence pour la caractérisation de matériaux non transparents



110 Chapitre 3. Validation expérimentale

3.1.6.1 Mesures a vide

Pour obtenir les caractéristiques de nos détecteurs, nous avons mis a tour de role chacun
d’eux sur I'axe de la polarisation rectiligne incidente de maniere a capter le plus d’intensité

possible. Ce qui nous a permis de tracer les courbes de la figure [3.11]

— Détecteur 1
—— Détecteur 2
— Détecteur 3||

157

0.5

Intensités en valeur relative
'_\

025 30 35 40

Fréauence en GHz

FIGURE 3.11 — Mesure a vide : allures des trois détecteurs chacun placé a tour de réle sur laxe de la
polarisation incidente

Ces courbes semblent avoir la méme allure bien que le détecteur 3 soit plus sensible. Mais
pour bien voir cela, nous avons tracé cette fois ci chacune d’elles en fonction de l'intensité
mesurée par le détecteur 1 (figures (3.12)).

15

— Détecteur 1 .
Détecteur 2
* Détecteur 3

=

o
3]

Intensité en valeur relative

0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Intensité de la diode 1

FIGURE 3.12 — Mesures a vide, chaque détecteur sur l'axe de la polarisation rectiligne incidente : mise
en évidence de la proportionnalité des valeurs mesurées sur chaque détecteur

On remarque que les détecteurs 1 et 2 mesurent pratiquement la méme intensité, ce qui n’est
pas le cas du détecteur 3. Cela pourrait étre du en partie a la contribution de la réponse de
son atténuateur car en réalité, ce sont les effets combinés des atténuateurs et des détecteurs qui
affectent la mesure des intensités. En changeant les cébles a tour de rdle, on observe toujours

que le détecteur qui est connecté a ce cable présente le méme comportement. Toutefois, il est a
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remarquer qu’il y a une certaine proportionnalité entre les valeurs des intensités mesurées par

les trois détecteurs malgré les bruits de mesure.

3.1.6.2 Mise au point du calibrage

Soit la figure illustrant la disposition des transitions guide d’onde rectangulaire/cable

coaxial.

Transition 3 \‘\Transition 2

/1200

120° .,

Transition 1
Direction de

'onde incidente

FIGURE 3.13 — Positions des détecteurs par rapport @ l'onde incidente linéaire

Désignons par E; le champ électrique mesuré par le détecteur dy, par Fy et E3 ceux des

détecteurs do et ds respectivement.

En placant le détecteur d; sur I'axe de la polarisation, celui-ci recoit la puissance maximale
Io. Les deux autres détecteurs dy et d3 devraient recevoir en théorie chacun le quart de la

puissance du premier.

En effet, les champs électriques a vide suivant les axes de dy et d3 valent respectivement :

E20 = ’COS ].200| E10 (31&)
E30 = |COS 1200| E10 (Slb)

Le carré de module d'un champ E étant homogene a une puissance, les intensités électro-

magnétiques en valeurs relatives valent respectivement :

Iip = |Eyo|? (3.2a)
Epn? T

Iyg = | Byl = | Eyg cos 120°[" = '10 = % (3.2b)
Epn? I

]30 = |E30|2 = |E10 COS 12OO|2 = '210 — % (320)

Soit,
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1
Iy = I3 = 11.10 (3.3)

Malheureusement les aléas de mesure font qu’on n’a pas la méme intensité sur les trois détecteurs

(figure et 3.12)). On a plutédt :

1
Ioo # I30 # 1110 (3.4)

Le détecteur 3 a une sensibilité tres grande par rapport a celle des deux autres mais cela n’est
pas si critique au point d’altérer significativement les mesures. La proportionnalité observée

entre les trois intensités, approximative soit-elle, en donne I’assurance.

Il importe donc de faire une correction des valeurs mesurées grace a des coefficients d’ajus-
tement. Pour cela, appelons ks et ks les coefficients correctifs des mesures a vide appliqués sur
les valeurs des intensités I et I3g. Les valeurs attendues a vide (le détecteur 1 sur I'axe de la

polarisation) peuvent s’écrire comme suit :

1

kol = 1110 (3.5a)
1

ksl = 1110 (3.5b)

En fait, a cause de leurs dispositions géométriques, chaque détecteur est supposé recevoir le

quart de l'intensité mesurée par le détecteur 1. On a donc :

. 1[10

ko = — )
2 4 120 (3 6a)
11
kg = —— 3.6b
T 4 Iy (3.6b)

Si d’aventure Iy,,, I, et I3, désignent les intensités mesurées sur un échantillon test, les

valeurs réajustées peuvent s’écrire :

IQ = k?g[gm (37&)
Iy = ksIsn (3.7D)

avec I1 = kiIy,, et k1 = 1.

En appliquant ce principe sur les mesures a vide lorsque chaque détecteur est placé sur 'axe
de la polarisation, on obtient les courbes de la figure [3.14]
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FIGURE 3.14 — Mesures a vide, chaque détecteur sur l'aze de la polarisation rectiligne incidente :
détecteurs calibrés

Nous constatons que cette regle permet bien de calibrer les trois détecteurs d’autant que les
erreurs sont inférieures & 1%. Mais rappelons que ces mesures sont effectuées sans les accessoires
(le plateau et toute la mécanique de rotation de 1’échantillon sont dégagés) qui peuvent les

influencer.

3.1.6.3 Cas d’échantillons souples

Losrqu’on a a caractériser un échantillon tres flexibles, il y a besoin le rigidifier par des
supports dans le but de le placer en position inclinée sur le banc de mesure. C’est le cas du
papier. On est obligé de plaquer I’échantillon entre deux supports avant de le placer sur le banc
de mesure. Cela exige donc de connaitre les caractéristiques des supports a vide avant toute

mesure de ’échantillon proprement dit.

En plus du calibrage précédent (§3.1.6.2), les caractéristiques des supports doivent étre prises
en compte, mais cette fois ci grace a un modele multicouche. Typiquement ca sera une structure
a trois couches, ’échantillon se trouvant au milieu. L’idéal serait que les deux supports soient

de méme caractéristiques. Nous utilisons pour nos mesures deux plaques en plexiglas (figure
3.15] ).

FIGURE 3.15 — Support pour échantillon flexible
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3.1.7 Les erreurs de mesure

Le principe décrit plus haut (§3.1.6.2| et §3.1.6.3)) suppose que les composants utilisés soient

parfaits, que les guides soient bien alignés, que les trois branches soient correctement placées a
120° les unes des autres, etc. En pratique, les mesures effectuées contiennent un certain nombre
) Y

d’erreurs qui peuvent étre corrigées ou non selon les cas.
Ces erreurs se classent en trois grandes familles :

— Erreurs systématiques : elles sont dues aux imperfections de tout le systeme, elles sont
invariantes dans le temps et peuvent étre corrigées numériquement ;

— Erreurs aléatoires : le bruit interne des composants est la premiere cause, elles sont aléa-
toires et sont difficilement correctibles. Mais grace a un moyennage de plusieurs mesures,
on peut diminuer efficacement leurs effets.

— Erreurs de dérive : les principales causes sont les variations de température et I'utilisateur

lui-méme. Elles peuvent étre numériquement corrigées .

Afin de bien appréhender les origines des erreurs probables de mesure de notre dispositif
expérimental, nous avons fait plusieurs tests a vide en procédant de maniere sélective, ciblant
chaque fois une partie du dispositif dans le but d’apprécier sa contribution dans les perturbations

éventuelles. Tous ces tests sont effectués & vides.

3.1.7.1 Positions des transitions

La position des détecteurs peut étre une source d’erreurs. Une mauvaise orientations des
branches peut en étre la cause. Mais cette analyse que nous allons faire est purement théorique
car nous ne pouvions pas nous permettre de démonter des branches au risque d’accroitre les

erreurs d’orientation.

Nous allons dans cette partie évaluer les erreurs d’orientation qui peuvent étre occasionnées
par I'imperfection du montage. Pour cela, au lieu d’avoir exactement 120° de décalage entre les

branches, supposons que les angles sont plutét :

@17« = —a+ A@l (38&)
2

Oy = —a + % +AO, (3.8b)
2

Os = —a — g + AG, (3.8¢)

ou

- ABO; = (04, — ©) désigne l'erreur d’alignement de la branche portant la transition 1 par
rapport a la direction de ’onde incidente,

— AOy = (B9, — O) représente U'erreur de décalage entre la branche 1 et la branche 2, et

— ABO3 = (O3, — O3) désigne 'erreur de décalage entre la branche 1 et la branche 3.
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En rappliquant la formule ([1.28]) pour ces angles, on obtient les intensités entachées d’erreurs

suivantes :

I, = A+ Bcos(0; + A©,) (3.9a)
]37‘ = A —|— B COS(@Q + A@Q) (39b)
]37» =A + B COS(@g + A@g) (39C)

Développons le terme générique en cosinus dans les équations (3.9). On a :

cos (O + AO) = cos © cos AO — sin O sin AO (3.10)

Nous considérons des erreurs AO tres petites (A© < 1°). En appliquant le développement
limité d’ordre 1 des fonctions cosinus et sinus au voisinage de zéro contenues dans 1’expression
(3.10)), on obtient :

AB?

cos (O + AO) = cos O (1 + > —sin©OABO = cos O + (cos @A2@ — sin @) dO  (3.11)

Prenant en compte 'approximation de I’équation (3.11]), les équations (3.9| ) deviennent

alors :

AO

IszAjLBcos@l—i—B(cos@l ! —sinG)l) AO, =1, + AL (3.12a)
ABy |

Iy, ~ A+ Bcos©s + B | cos O, —sin®y | AOy = IH, + Al (3.12b)
A©3

I3, ~ A+ Bcos©Os + B | cos O3 —8inO3 | ABO3 = I3 + Alj (3.12¢)

ou

AL =1,,—1,~B (cos 0, A6, — sin @1> AO, (3.13a)
AL =1, —I,~B (cos O3 A6y — sin @3> JA\CH (3.13b)
A]3 = ]3T — ]3 ~ B (COS @3 A@?’ — sin @3) A@3 (313C)

représentent les erreurs de mesure d’intensité.
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La valeur de B se calcule a partir de I'expression théorique (équation ) ou les branches

sont supposées parfaitement orientées.

En reprenant les expressions ((1.32)) et en se plagant dans le cas d’erreur d’orientation, la

rotation erronée s’écrit :

20, — Iy — I3,
Bcos 20, = — 32 > (3.14a)

IST - IZT
V3

Bsin2a, = (3.14b)

Différentions I’équation (3.14al). On obtient :

AL — AL — Al

A 1
“ —6B sin 2aq, (3.15)
Les équations (3.14b)) et (3.15)) donnent :
V3
Ao =———"—"—(2A1 — (AL + AI 1
o 6 (s — Ior) (2A6L — (AL + Al)) (3.16)

L’expression (3.15)) de l'erreur d’orientation sur la rotation « dépend essentiellement du
terme (I3, — I5,.) qui se trouve au dénominateur, car trés petite. En clair, elle dépend plus des

erreurs sur I, et Is,. que sur Iq,.
Voici quelques courbes illustrant nos propos.

D’apres les courbes de la figure [3.16] nous constatons qu’effectivement les erreurs d’orien-
tation sur la branche 1 n’influent pas beaucoup sur les valeurs de la rotation (figure |3.16(a))
bien que A©®; = 5°. Par contre il suffit d’avoir de tres faibles valeurs d’erreurs d’orientation

sur les branches 2 et/ou 3 pour décaler la courbe de la rotation soit vers le haut ou soit vers

le bas. Dans les exemples des figures [3.16(b)| et [3.16(c), nous avons pris A©3 = AOz; = F0.5°
pour avoir des décalages du méme ordre. Il en est de méme pour le cas de la figure [3.16(d)| ou

nous avons cumulé tous les trois défauts. Ce sont toujours les défauts d’orientation sur les deux

branches 2 et 3 qui induisent un décalage de la courbe de la rotation par rapport a 'axe des

abscisses.

Dans le cas ou ces défauts existent, ils peuvent étre corrigés en jouant sur les valeurs des
O, de maniere a trouver les bonnes valeurs permettant de ramener la symétrie des courbes de

la rotation autour de 1’axe des abscisses.

3.1.7.2 Les vibrations

Ce test nous permet de savoir si les vibrations du moteur influent sur la mesure. Pour cela
nous avons découplé le moteur du cylindre mais recevant les impulsons de commande. Nous

avons ensuite effectué un prélevement de 3600 valeurs d’intensité a vide. Le tracé de la rotation
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y=47.6638°, §=-3.7769°

y=47.6638°, ©=-3.7769°
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FIGURE 3.16 — Courbes théoriques de la rotation o dans le cas de mauvaises orientations des branches.
Elles sont tracées en prenant nqy = 1.44 k=0, d=10 mm, f=27 GHz et ¢ = 44°. Les courbes en bleu
sont celles pour lesquelles les erreurs A©; sont ajoutées aux angles d’orientation des branches ©; et
les courbes en rouge sont celles pour lesquelles les mémes quantités AO; en sont plutdt retranchées
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«a par rapport au nombre de prélevements permet de voir l'allure des valeurs de la rotation

(figure [3.17)).

0.1
o 0.05 | Ly RN .
c
: |
: bl
§ O |
IS
o}
@ -0.05

-0.1

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Echantillons

FIGURE 3.17 — Mesure a vide : Courbe de mesure de 3600 échantillons de valeurs de la rotation o @
la fréquence f=29.7 GHz

Mieux encore, I’histogramme de ses mesures permet de voir leur distribution dans le temps.

Nous en avons tracé pour plusieurs fréquences dont celle de la figure[3.18|en est une illustration.

150

100

50

Effectif cumulé

0
-0.08 -0.06 -0.04 -0.02 0 0.02 0.04 0.06 0.08
Rotation o. en °

FIGURE 3.18 — Mesure a vide : Allure des effectifs cumulés de 3600 échantillons de wvaleurs de la
rotation mesurée da la fréquence f=29.7 GHz. Moyenne : Gunoyenne = 0.003404°, o = 0.021542

Nous remarquons qu’il y a pratiquement une distribution normale de la mesure a vide a
toutes les fréquences avec des valeurs inférieurs a 0,1 °. Il s’agit la des bruits de mesure qui
pourront étre supprimés en soustrayant de la mesure leur valeur moyenne. Par conséquent,

nous pouvons dire que les effets des vibrations sont tres négligeables, c’est-a-dire sans grande

influence sur la mesure.

3.1.7.3 Effet des réflexions parasites

Si 'étude de la section du faisceau de 'onde a montré que celle-ci a un diametre d’environ

10 em (§3.1.5.3), ce qui est bien inférieur au diametre du cylindre (12 cm), qu’en est-il des
réflexions parasites? C’est dans le but d’y voir clair que nous avons estimé utile de faire un

certain nombre de tests & vide.
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Moteur découplé, distance entre antennes = 30 cm

Le cornet émetteur est rabaissé et se trouve a mi-distance entre les extrémités du cylindre.

Ce dernier est couplé au moteur assurant sa rotation.
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FIGURE 3.19 — Test de réflexions parasites :
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cornet émetteur a mi-distance entre les extrémités du

cylindre. La courbe en rouge représente la moyenne des mesures

Nous avons lancé une série de mesures dans le but voir si les différentes positions que prend

le cylindre perturbent la mesure. On constate alors qu’il y a un nuage de courbes d’allures non

répétitives (figures [3.19)). Cela suppose que les réflexions parasites ne sont pas négligeables.

Moteur couplé, distance entre antennes = 27 cm

Dans ce test, nous avons hissé le cornet récepteur jsuqu’a I'extrémité supérieure du cylindre.

En plus, nous avons placé des mousses absorbantes a l'intérieur du cylindre pour limiter les

réflexions sur ses parois intérieures, et tout autour du banc. En reprenant les mesures a vide,

nous obtenons les courbes suivantes :
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FIGURE 3.20 — Test de réflexions parasites :
cylindre. La courbe en rouge représente la moyenne des mesures
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Le tracé des courbes [3.20] pour les mémes fréquences permet de voir que leurs allures sont

moins dispersives, et donc moins de réflexions parasites. Méme si on remarque une certaine

reproduction de ces allures, le fait que leurs amplitudes soient tres faibles (inférieures a 0.1°)

nous amene a conclure que dans ces conditions de mesure (protection par mousses absorbantes),

les réflexions parasites perturbent tres peu la mesure. Nous considérerons par la suite que les

amplitudes de la rotation inférieures a 0.1° sont nulles.
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3.2 Résultats expérimentaux

3.2.1 Objectif des tests

Dans le but de valider notre méthode de caractérisation, il est nécessaire de passer aux
expérimentations. Nous avons donc eu a confronter les modeles aux mesures fournies par le banc
expérimental, dans sa nouvelle configuration, présenté au début de ce chapitre. Les méthodes

de caractérisation employées sont au chapitre 2. Il s’agit des méthodes itérative et neuronale.

La validation de notre méthode de caractérisation ne peut se faire qu’avec des matériaux
de caractéristiques bien connues. C’est pour cela que nous avons utilisé le téflon. Nous avons
par ailleurs caractérisé des matériaux dont on ne connait pas a priori leurs caractéristiques a

I’exemple du papier. Des échantillons de plexiglas et d’époxy ont été également caractérisés.

3.2.2 Le téflon, matériau test de référence

3.2.2.1 Description des échantillons de téflon

Le téflon est un matériau isotrope de permittivité bien connue, tres peu absorbant. Dans la
littérature, sa permittivité est donnée égale a ¢ = 2,1 dans la bande 4 - 6 GHz, soit un indice
de réfraction de n = 1.449 [7§].

Nos échantillons de téflon sont de forme carré (figure [3.21). Les arrétes rectilignes leur

permettent de prendre un bon appui sur le plateau tournant.

FIGURE 3.21 — Présentation des échantillons de téflon

Nous disposons de plusieurs échantillons de méme format mais d’épaisseurs différentes,

regroupés dans le tableau 3.1}

TABLE 3.1 — Epaisseurs des différents échantillons de téflon

Echantillons Téflon 1 | Téflon 2 | Téflon 3 | Téflon 4 | Téflon 5
Epaisseurs (mm) 1 2 5 12 27

Précisons en outre que les échantillons Téflon 1, Téflon 2, Téflon 3 et Téflon 4 sont taillés

dans un méme bloc de matériau et sont de dimensions égales (25 cm de cdté). Ceci va nous
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permettre d’opérer différents tests. Nous étudierons l'influence de 1’épaisseur sur la mesure
et la superposition des échantillons. Dans ce dernier cas, il s’agira de voir si nous pourrons
retrouver les mémes parametres ellipsométriques, étant entendu que les échantillons ont une
méme provenance.

Par contre I’échantillon Téflon 5 (20 cm de c6té) ne provient pas du méme bloc téflon. Il

pourrait probablement présenter un comportement un peu différent.

3.2.2.2 Vérification de l’isotropie des échantillons

Pour nous assurer du comportement isotrope de nos échantillons, nous faisons des mesures
avec un angle d’incidence nul. Dans le cas des échantillons de téflon, I'allure des courbes de la
rotation a toutes les fréquences pour les différents échantillons differe peu de celle de la figure

0. 22

0.1
. f = 26.5921GHz
0.05/
()
3
S o
z
IS |
0.05/ i
|
0 200 400 600

Position angulaire 6 en °

FIGURE 3.22 — Mesure de la rotation d’un échantillon de téflon en incidence normale

L’amplitude de la rotation mesurée est trés faible (de 'ordre de 1072). Cela augure d’une
anisotropie tres faible de nos échantillons de téflon. De ce fait, nous pouvons considérer nos
échantillons de téflon comme étant isotropes et par voie de conséquence, le téflon constitue pour

nous le meilleur matériau test pour valider notre technique de caractérisation.

3.2.3 Validation par la méthode itérative

Pour les échantillons de téflon d’épaisseurs supérieures a 2 mm, on convient d’utiliser le
modele monocouche. Les épaisseurs de cet ordre suffisent pour que I’échantillon se tienne seul

en position inclinée.
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3.2.3.1 Influence de la fréquence et de ’épaisseur

Le tableau [3.2] a été établi pour la bande 26 - 31 Ghz o nous arrivons a obtenir les carac-
téristiques attendues de nos échantillons de téflon. Mais pour ce faire, d étant fixée a cause des

minima locaux, nous avons dii restreindre les intervalles des valeurs de départ de n et k£ dans

les plages suivantes :
- ng € [1,3;1,6]
— ko €[0;0,1]

TABLE 3.2 — Résultats de la caractérisation des échantillons de téflon d’épaisseurs différentes aux
fréquences pour lesquelles la rotation est la plus élevée

Echantillons Téflon 2 | Téflon 3 | Téflon 4 | Téflon 5
Fréquence (GHz) 27.7763 | 30.6053 | 30.5395 | 27.8000
Rotation maximale (degré) || 3.2450 | 1,8520 | 1.5914 | 1.8130
 (degré) 0.56985 | 2.0139 | 2.4254 | 3.6794

Y (degré) 48.2461 | 47.4063 | 46.5949 | 46.8096

n 1,4410 1.4400 1.4492 1.4509

k 0.0000 0.0001 0.0000 0.0013

Nous cherchons a travers cette étude a voir quelle est 'influence de 1’épaisseur sur la mesure
de la rotation. Apres avoir analysé les mesures effectuées pour un balayage en fréquence avec
un pas de 65.7 MHz dans notre bande, nous avons remarqué que les amplitudes maximales
pour les différents échantillons ne sont pas toutes obtenues a la méme fréquence. De plus,
I'amplitude n’augmente pas forcement avec I’épaisseur. Par exemple, 1’échantillon Téflon 2 (2
mm) provoque la rotation maximale la plus grande alors que I’échantillon Téflon 4 (12 mm)

provoque la rotation maximale la plus petite.

Nous avons représenté en exemples sur les figures [3.23(a)| et [3.23(b)| le cas des échantillons

Téflon 3 et Téflon 5, 'angle d’incidence étant égal a 43 °.

Globalement, les amplitudes maximales de la rotation obtenues avec nos échantillons dans

cette bande de fréquences sont faibles.

3.2.3.2 Influence de ’angle d’incidence

Dans un premier temps, nous avons effectué la caractérisation d’un échantillon de téflon a
un angle d’incidence et a une fréquence donnés. L’angle d’incidence choisi vaut ¢ = 43 °. La

courbe de la mesure et celle de 'approximation sont représentées sur la figure [3.24]

Les résultats de la caractérisation de notre échantillon a ¢=43 ° sont :

— pour l'indice de réfraction : n = 1,4443,

— pour l'indice d’extinction : £ = 0, 0002.

Reprenons la mesure avec un autre angle d’incidence plus petit, par exemple 35 °, mais
gardons la méme fréquence. Les allures des courbes issues de cette caractérisation sont celles
de la figure [3.25] Les résultats de cette caractérisation sont :
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FIGURE 3.24 — Caractérisation d’un échantillon de téflon d’épaisseur 27 mm avec un angle d’incidence
de 43 °

— pour l'indice de réfraction : n = 1,44507,

— pour l'indice d’extinction : £ = 0,0016.

Le changement de I’angle d’incidence a une incidence sur I'allure de la courbe de la rotation.
C’est pour cela que nous avons obtenu une nouvelle allure de la rotation avec une amplitude
plus grande a la méme fréquence. Cela corrobore ce que nous avons annoncé au premier chapitre

sur le déplacement de la zone de sensibilité. C’est-a-dire que la zone de sensibilité peut bouger

en jouant sur l'angle d’incidence (§[1.3.3.1]).

3.2.3.3 Caractérisation fréquentielle

Pour valider nos méthodes de caractérisation, nous avons aussi effectué un test de super-

position sur les échantillons de téflon. Nous disposons pour cela de deux échantillons de téflon
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FI1GURE 3.25 — Caractérisation d’un échantillon de téflon d’épaisseur 27 mm avec un angle d’incidence
de 35 °

(Téflon 21 et Téflon 22) de 2 mm d’épaisseur chacun. Chaque échantillon est d’abord caractérisé
seul. Ensuite, nous les avons superposés (Téflon 21-22) et caractérisé ensemble. Le but de ce
test est de voir s’il était possible de retrouver les caractéristiques du bloc de départ d’ou les

échantillons sont issus en répétant les test dans la bande 26 - 31 GHz.

Précisons que la structure étant constituée de deux échantillons de mémes propriétés élec-
tromagnétiques, le choix du modéle ne se pose pas. En effet, le modele multicouche dans ce cas
spécifique est tout simple équivalent au modele monocouche. Ainsi, la caractérisation de cette

structure a été faite grace au modele monocouche.

La caractérisation a été effectuée pour différentes fréquences et nous avons présenté les
résultats sous forme graphique pour une bonne visibilité. Nous avons donc tracé I’évolution des
indices de réfraction et d’extinction (n et k) obtenus en fonction de la fréquence (figures|3.26(a )}

et 3.26(b))).

La dispersion des valeurs obtenues autour de la valeur de I'indice de réfraction n = /2.1 ~
1.449 connu du téflon est évalué grace a I'écart-type o2 = 0.0081. Ce qui veut dire que globa-
lement les valeurs obtenues sont proches de la valeur attendue. Quant a l'indice d’extinction,
nous n’avons pas la possibilité d’apprécier les valeurs obtenues. Tout ce que 1'on sait, c’est que
le téflon est trés peu absorbant. Donc la valeur de I'indice d’extinction k doit étre tres proche

de zéro. Nous avons obtenu un écart-type de o2 = 5.10~% autour de 0.

Nous avons également représenté les parametres ellipsométriques ¢ et 0 (figures [3.27(Db)
et . On remarque que les parametres ellipsométriques dépendent de la fréquence, ce
qui confirme l'influence de la fréquence sur la mesure comme cela a été montré par 1’étude de
sensibilité [.3.3.2]

Qu’il s’agisse des parametres ellipsométriques ou des parametres optiques n et k, les allures
des courbes obtenues avec les échantillons Téflon 21 et Téflon 22 sont tres proches. Cela nous

permet de dire que le modele monocouche marche bien.
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FIGURE 3.27 — Représentation des paramétres ellipsométriques en fonction de la fréquence apres ca-
ractérisation de deux échantillons de téflon, seuls et superposés

AMIR MOUNGACHE — Université Jean Monnet de Saint-Etienne



3.2. Résultats expérimentaux 127

3.2.3.4 Echantillon mince

Dans le cas des échantillons minces (par rapport a la longueur dd’onde), on a besoin de
supports. On a alors une structure multicouche. Cela suppose une superposition d’au moins
deux échantillons comme nous l'avons étudié au premier chapitre. Les structures que nous

avons étudiées se présentent en 3 couches.

Encore une fois, nous avons utilisé le téflon pour valider cette technique de caractérisation.
En fait, les échantillons de téflon ayant une épaisseur inférieure a 1 mm sont tres flexibles et
ne peuvent se tenir seuls en plan incliné sur le banc expérimental de mesure. Pour utiliser le

modele multicouche, il faut connaitre les caractéristiques des supports.

Caractérisation des supports en plexiglas

Les supports en plexiglas sont ceux de la section [3.1.6.3 Ils mesurent chacun 30 cm de
longueur, 25 cm de largeur et 0,5 cm d’épaisseur. Pour vérifier leur isotropie, nous avons procédé
comme dans le cas du téflon. Nous avons en effet effectué des mesures de la rotation en incidence

normale. Les courbes obtenues pour les différentes fréquences ressemblent a celle de la figure
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FIGURE 3.28 — Mesure de la rotation obtenue avec les supports en plexiglas en incidence normale.

Les courbes de la rotation permettent de vérifier que les supports sont isotropes car les
valeurs des amplitudes mesurées sont tres faibles et que les allures des courbes ressemblent
beaucoup plus a du bruit.

La caractérisation de ces supports a été faite a chaque fréquence de la bande 26-31 GHz.
L’angle d’incidence est de 43 °. Les allures des indices de réfraction et d’extinction en fonction
de la fréquence sont celles des figures |3.29(a)| et |3.29(b)!

Nous remarquons que les parametres n et k évoluent avec la fréquence. Les supports sont
tres absorbants aux fréquences basses (26-29 GHz) mais le sont peu aux fréquences hautes
(29-31 GHz).

Ces caractéristiques (n et k) obtenues font partie des données du probléme et leur variation
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FIGURE 3.29 — Représentation des indices en fonction de la fréquence aprés caractérisation des supports
en plexiglas pour le besoin de calibrage.

en fonction de la fréquence doit étre prise en compte. Elles sont donc intégrées dans le modele

multicouche avant la caractérisation des échantillons tests.

Caractérisation d’un échantillon de téflon

Nous avons expérimenté cette technique sur un échantillon de téflon d’épaisseur 1 mm
(Téflon 1). Mais déja en comparant les courbes de la rotation mesurées sur les supports en

plexiglas seuls par rapport celles mesurées sur la structure tri-plaque (Support-échantillon-

support), on se rend bien compte de la sensibilité de la méthode. Les figures [3.30(a)| et [3.30(b))|

en sont des exemples.

Les courbes des figures [3.31(a)| et [3.31(b)| montrent ’évolution des indices de réfraction et

d’extinction de cet échantillon en fonction de la fréquence.
Les allures des parametres ellipsométriques sont a l'image de celles des deux indices (figures
13.32(a)| et [3.32(b))).

En observant ces courbes obtenues par caractérisation de notre échantillon grace au modele

multicouhe, nous remarquons que les valeurs de I'indice de réfraction sont proches de la valeur
de l'indice connu du téflon qui est de n = /2.1 ~ 1.449 et que celles de I'indice d’extinction k
sont proches de 0 (de l'ordre de 107%). Ce qui veut dire qu'on arrive & caractériser I’échantillon
malgré la présence des supports.

Cependant, il y a quelques disparités des valeurs obtenues aux fréquences basses et une
insensibilité par rapport a k. Cela pourrait s’expliquer par le cumul des incertitudes de la

méthode.
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cidence étant p =43 °;

b) la structure tri-plaque constituée d’un échantillon de téflon de 1 mm d’épaisseur pris en sandwich
par les deux supports en plexiglas, 'angle d’incidence étant p =43 °.
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FI1GURE 3.31 — Représentation des indices d’extinction en fonction de la fréquence apres caractérisation
d’un échantillon de téflon d’épaisseur 1 mm grace au modéle multicouche.
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FIGURE 3.32 — Représentation des paramétres ellipsométriques en fonction de la fréquence apres ca-
ractérisation d’un échantillon de téflon d’épaisseur 1 mm grice au modele multicouche.

3.2.4 Validation par la méthode neuronale

Dans le méme ordre d’idée que I’étude précédente, nous allons nous servir de perceptrons

pour caractériser nos échantillons de téflon pour la validation expérimentale.

3.2.4.1 Cas d’étude

Les résultats de la caractérisation précédente, par les modeles monocouhe et multicouche,
nous donnent 'assurance que les échantillons de téflon dont nous disposons sont bien isotropes
et que leurs indices dépendent tres peu de la fréquence. Ils conviennent le mieux aux hypotheses
que nous avons émises quant a la méthode neuronale (§ .

Les ordres de grandeur des épaisseurs de nos échantillons étant tres différents, nous avons

di développer 4 perceptrons, soit un perceptron par gamme d’épaisseur (tableau .

TABLE 3.3 — Différents cas d’études de caractérisation par perceptron

Echantillons Téflon 2 | Téflon 3 | Téflon 4 | Téflon 5
Epaisseur d (mm) 2 5 12 27
Perceptrons PMC1 PMC2 PMC3 PMC4

3.2.4.2 Caractérisation d’échantillons de téflon par perceptron

Par principe, un réseau doit étre entrainé avec un corpus appartenant a un domaine clai-
rement défini, ¢’est-a-dire sont domaine de validité. C’est pour cela que nous avons retenu un

domaine pour chaque perceptron (tableau .

Cependant, les indices de réfraction et d’extinction des différents domaines sont les mémes,

vu qu’il s’agit du méme matériau de base, a savoir le téflon. Les plages de ces indices sont donc :
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TABLE 3.4 — Gammes d’épaisseur des différents perceptron

Perceptrons PMC1 | PMC2 | PMC3 | PMC4
Gamme d’épaisseur (mm) | 1-3 | 4-6 | 11-13 |26 - 28

— pour l'indice de réfraction, n € [1,3;1,6];

— pour l'indice d’extinction, & € [0;0,1];

Les deux fréquences que nous avons retenues pour les deux mesures pour les entrées du
réseau sont f; = 26.97GHz et fo = 28.04GHz. Nous les avons choisies arbitrairement. L’angle

d’incidence est ¢ = 43 ° et la position angulaire est § = 45 °.

Rappelons que la structure de nos perceptrons est constituée de 6 entrées ((I1, 2, I3)s,,
(I1,15,15)y,), d'une couche cachée et de trois sorties (n, k,d). Les performances optimales sont

obtenues avec 12 neurones cachés pour tous les cas.

Apres les avoir entrainés, nous avons effectué des tests avec des données théoriques bruitées
(simulations) et des données provenant des mesures. Pour les données théoriques, nous avons
simulé les mesures avec n = 1,449, k = 0 et les épaisseurs sont celles des échantillons (tableau
. Les résultats des caractérisations théorique et expérimentale sont regroupés dans le tableau
3.5

TABLE 3.5 — Résultats de la caractérisation des échantillons de téflon au moyen de perceptrons

’ Echantillons H Téflon 2 Téflon 3 Téflon 4 ‘ Téflon 5

Nindo 1,4450 1,4482 1,4461 1,4750
Koo 2,120.103 | 1,524.10~* | 7,341.1073 | 1,009.102
dineo(mm) 1,980 5,081 12,097 26,819
Nexp 1,4510 1,4407 1,4390 1,4508
kexp 1,100.1072 | 1,026.1072 | 2,111.10~2 | 6, 390.10~2
(exp(mm) 2,190 4,899 12,131 27,278

N.b. : les indices «théo» et «exp» renvoient respectivement aux résultats obtenus a partir
des données théoriques bruitées et expérimentales.

On obtient des résultats théoriques et expérimentaux proches. Les petites différences obser-
vées sont tout a fait 1égitimes dans la mesure ot le cas des mesures théoriques ne prend pas en

compte toutes les imperfections dues a toute la chaine de mesure.

3.2.5 Caractérisation d’échantillons d’epoxy

3.2.5.1 Besoin de caractérisation

L’époxy est un matériau rependu en électronique et que nous disposons au laboratoire sous
forme de plaques destinées a la gravure des circuits imprimés. Sa permittivité est connue et est
estimée approximativement entre 5 et 4. On s’y intéresse simplement dans le but de multiplier

le nombre de tests de notre méthode de caractérisation.
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3.2.5.2 Description des échantillons

Nous avons deux échantillons (Epoxyl et Epoxy2) d’épaisseurs différentes (1 mm et 1,5 mm
respectivement). Ces échantillons portent la méme référence commerciale. Comme dans le cas
du téflon, nous avons testé leurs isotropies en procédant a une mesure en incidence normale.

Leurs courbes de rotation mesurée donnent les allures des courbes de la figure [3.33]
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F1GURE 3.33 — Allures de la rotation mesurée en incidence normale sur les deux échantillons d’époxy

En premiere approximation, nous allons considérer ces échantillons plutét isotropes. Cette
supposition va dans le sens de I'hypothése que nous avons émise en §3.1.7.3 ou les rotations

inférieures a 0,1 ° sont considérées comme négligeables.

3.2.5.3 Caractérisation par la méthode itérative

Avec ces épaisseurs, la solidité de I’époxy permet a nos échantillons d’ étre placés sur le banc
sans 'appui des supports. C’est pour cela que nous avons utilisé le modele monocouche. Leur

caractérisation donne les courbes de la figure [3.34]

Ces courbes sont proches I'une de 'autre. Mais leurs allures de départ quelque peu bruitées
proviendraient de l’approximation que nous avons faite (§ . Nous avons considéré ces
échantillon comme isotropes, mais en toute rigueur ils ne le sont pas. Nous avons approché
des matériaux aux comportements anisotropes par des modeles de matériau isotropes. Ces
anisotropies, de loin plus apparentes par rapport a celles que nous avons pu observer sur les
échantillons de téflon, du papier et du plexiglas, seraient amplifiées en incidence oblique. Cette

approximation inadaptée, doublée des imperfections de la mesure, expliquerait ces résultats.

Il semble vrai que les caractéristiques des échantillons d’époxy que nous avons obtenues par

la méthode itérative montrent que les indices dépendent de la fréquence.
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FIGURE 3.34 — Représentation des indices en fonction de la fréquence aprés caractérisation de deux
échantillons d’époxy d’épaisseurs 1 et 1,5 mm grace au modéle monocouche.

3.2.5.4 Caractérisation par un perceptron

Nous avons voulu également tester notre méthode neuronale pour la détermination de
I’épaisseur. Pour cela, nous avons choisi les fréquences f; = 29 GHz et fo = 29,5 GHz, car
elles sont situées sur la zone ou la caractéristique n(f) parait la plus exploitable (figure [3.34)).
Entre ces fréquences, 1’écart d’indice de réfraction est assez faible pour le considérer comme

constant.

Les plages des parametres constituant le corpus sont :

— indice de réfraction : n € [2;2,5];

— indice d’extinction : k € [0;1];

— épaisseur : d € [0, 5;2].

Nous avons développé un perceptron multicouche (PMC5) ayant la méme structure que les
PMC1, PMC2, PMC3 et PMC4 (§3.2.4.2). L’angle d’incidence et la position angulaire sont

aussi les mémes.

Les résultats de la caractérisation par le PMC5 sont donnés dans le tableau [3.6]

TABLE 3.6 — Résultats de la caractérisation des échantillons d’epoxy par un perceptron

’ Echantillons H Epoxy 1 Epoxy 2

n 2,120 2,207
k 1,005.1072 | 3,214.1073
d (mm) 0,938 1,391

Les indices de réfraction sont dans le méme ordre de grandeur que les valeurs de la caracté-
ristique fréquentielle obtenue par la méthode itérative (figure |3.34(a))). Il en est de méme pour
les indices d’extinction. Les épaisseurs déterminées sont également d’une précision de 'ordre
de 1071,
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Ces résultats expérimentaux montrent que la méthode neuronale permet la détermination

des trois parametres a la fois.

3.2.6 Caractérisation d’échantillons de papier

3.2.6.1 Constitution

Objet assez familier a ’échelle du centimetre, la feuille de papier a une structure tres com-
plexe a I’échelle microscopique. Le papier reste encore mal connu. On estime a environ 150 000
le nombre de fibres contenus dans un format A4. La cohésion qu’a un papier est due uniquement
a des liaisons électrostatiques, dites liaisons hydrogene, entre les fibres en contact. Les contacts
fibre-fibre atteignent environ 5 millions dans ce format. Les liaisons hydrogene assurent pour
I’essentiel la tenue mécanique de la feuille. C’est ce qui explique d’ailleurs que lorsqu’on trempe

le papier dans de l'eau, il s’effondre.

Les fibres peuvent étre orientées ou pele-méle. Voici un exemple d’une structure de papier

(figure [3.35)).

FIGURE 3.35 — Structure en 8D d’un papier par microtomographie aux rayons X
(Photo de N. Reverdy-Bruas, EFPG)

3.2.6.2 Besoin de caractérisation

Par nécessité de protéger I'environnement, de nos jours la fabrique du papier puise ses
matieres premieres dans la récupération. Les pates a papier sont obtenues a partir des vieux
papiers ou mélangées avec de la pate «vierge», c’est-a-dire provenant directement de la matiere
végétale. Les papiers récupérés contiennent des impuretés dues principalement a leur impression.
Des procédés de désancrage permettent d’épurer la pate de départ et donc de produire une pate
a papier réutilisable.

Ce qui intéresse I'industrie papetiere lorsqu’elle développe un nouveau produit, c’est surtout
de savoir quelle incidence le degré d’impureté de la pate ou les additifs ont sur les propriétés

finales d’un papier. Cette étude est nécessaire car pour étre compétitive, I'industrie a intérét
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a mettre sur le marché des papiers ayant une bonne résistance mécanique mais aussi des ca-
ractéristiques d’imprimabilité suffisantes pour une utilisation compatible avec les contraintes

économiques.

3.2.6.3 Les techniques de caractérisation existantes

Jusqu’aujourd’hui les recherches dans le domaine de caractérisation du papier n’ont pas
totalement abouti car a ’heure actuelle les papetiers ne disposent que de I'appareil a formette
(petite forme a papier). C’est pour cela que depuis une vingtaine d’année 'objectif des re-
cherches est de trouver des méthodes permettant de prédire les caractéristiques finales d’un

papier en fonction des données morphologiques des pates et autres éléments introduits.

La formette a papier est une machine de laboratoire permettant de réaliser des formettes de
papier présentant des caractéristiques quasi similaires a celle des papeteries industrielles. Les

similitudes concernent plus particulierement 1’orientation des fibres.

Il existe des méthodes de contrdle basées soit sur I'observation visuelle soit sur l'analyse
d’images. Elles consistent a estimer le nombre, la surface et la forme des impuretés et nécessitent
une calibration faisant appel a la notion «d’impact visuel». Le cumul de ces impacts permet de
définir un indice de propreté pour la pate [79].

Des travaux sont aussi réalisés en simulation numérique de structures tridimensionnelles
afin de créer un échantillon de formette virtuelle. Nous pouvons ainsi citer les travaux de Rémi
Vincent effectués au laboratoire EFPG-Tembec de Grenoble [80].

Le Centre Technique du Papier (CTP) entend développer une collaboration avec le labora~
toire LT2C dans le but de la mise au point d’une technique de caractérisation du papier par
ellipsométrie hyperfréquence. C’est pour cela que nous pensons que la technique de caractéri-

sation par le modele muticouche pourrait également contribuer a cet objectif.

3.2.6.4 Description des échantillons

Le papier est également tres flexible et ne peut donc se tenir seul sur le banc dans sa
configuration actuelle, étant donné que la mesure se fait en espace libre. De ce fait, nous avons

di plaquer les échantillons entre les deux supports en plexiglas avant de faire les mesures.

Evidemment c’est le modele multicouche qui doit étre utilisé pour la caractérisation. Le
CTP nous a fourni trois qualités différentes de papier mais qui ne peuvent pas étre distingués

a 'ceil nu. Taillés au format A4, les échantillons livrés sont référencés Xerozx, Suzano et Green.

Nous avons effectué une mesure en incidence normale pour voir si nous pouvons considérer

ces échantillons comme étant isotropes. Les allures de la rotation mesurée sont semblables a
celle de la figure [3.36]
La faible anisotropie observée est de I'ordre du bruit. Cela qui veut dire que les fibres sont

faiblement orientées. Par conséquent, le fait d’approcher ces échantillons par un modele isotrope

semble correct.
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FIGURE 3.36 — Allure de la rotation mesurée en incidence normale sur les échantillons de papier pris
par bloc de 5 mm, l'angle d’incidence étant de 43 °.

3.2.6.5 Sensibilité de la mesure

Nous avons effectué 'analyse de la rotation mesurée sur les différents papiers. Des mesures
effectuées sur différentes épaisseurs (empilement de feuilles) d'un méme type de papier révelent
qu’il y a une certaine sensibilité par rapport a ’épaisseur. Les exemples de la figure [3.37| en

donnent une illustration.

Nous avons aussi comparé les rotations mesurées sur les trois types de papier d’épaisseurs

égales. Le cas de trois blocs de 5 mm donnent les courbes de la figure [3.38]

On remarque qu’il y a également une sensibilité, aussi faible soit-elle, par rapport aux pro-
priétés intrinseques de ses échantillons. Cette sensibilité augmente avec 1’épaisseur. Autrement

dit, il serait plus facile de discriminer les échantillons de papier constitués de plusieurs feuilles.

3.2.6.6 Caractérisation par la méthode itérative

Apres avoir introduit les caractéristiques des supports dans le modele multicouche, la ca-

ractérisation des différents papiers pris par bloc de 5 mm donne les courbes de la figure [3.39|

On remarque bien que ces papiers possedent a ces fréquences presque les mémes indices de
réfraction. Ils ne peuvent étre différenciés que par leurs absorptions. En effets, on peut dire
que globalement, le papier Green absorbe le moins aux fréquences basses (de 26 a 27,5 GHz
environ) et absorbe le plus aux fréquences hautes (de 28,5 & 31 GHz environ). La différence

n’est visible qu’aux fréquences hautes.

En définitif, il est difficile de discriminer les trois types de papier a ces fréquences par 'indice
absolu, sauf si on mise sur I’absorption. Mais si on se place a une fréquence, la mesure de la

rotation permet de les discriminer.

Remarque : les points des caractéristiques se trouvant sur les pics ne représentent rien
d’autres que ceux pour lesquels le modele n’a pas bien collé aux mesures, c¢’est-a-dire des points

singuliers.

AMIR MOUNGACHE — Université Jean Monnet de Saint-Etienne



3.2. Résultats expérimentaux 137

f=27.7105GHz |——1mm F=20105GHZ 1 g
A —2mm i —2mm
1 /\ —3mm|| 1t | —3mm
°C —5mm °C i —5mm
g 7 mm ‘; —6,5 mm
\ |4 | )
§0 Y/ I |
IS ‘ J5i
@] @]
. 1 . 1
| v
) | _ I |
0 200 400 600 2O 200 400 600
Positiond en® Position 6 en®
(a) Papier Xerox (b) Papier Suzano

2

=

Rotation o en °

0 200 400 600
Position 8 en °

(c) Papier Green

FI1GURE 3.37 — Courbes de la rotation observées sur les trois types de papier : mise en évidence de la
sensibilité de la mesure par rapport a ’épaisseur a travers les allures.
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140 Chapitre 3. Validation expérimentale

Conclusion

DANS ce chapitre, nous avons présenté une validation expérimentale de notre technique de
caractérisation. Il y a eu une étude de notre banc expérimental, suivi de la mesures des

propriétés des matériaux, et enfin la résolution du probleme inverse par deux méthodes.

Dans la présentation du banc, nous avons insisté sur le role que joue chaque élément de la
chaine de mesure, en particulier I’analyseur qui donne la possibilité de travailler sur plusieurs
fréquences. Cependant, nous n’avons pu travailler que dans la bande de 26-31 GHz. Cet atout

nous a permis d’avoir un spectre limité des propriétés des matériaux étudiés.

Le calibrage est un aspect essentiel de la méthode. La fiabilité de la mesure en dépend. C’est
pour cela que nous avons mis en évidence les imperfections constatées dans le systeme et la
maniere de les corriger. La technique nous a donné des résultats satisfaisants si ’on considere

I'incertitude obtenue apres correction (de 'ordre de 1% ).

L’orientation des sondes est également une source d’erreurs, mais celles-ci sont assez faibles
dans le cas de notre montage. Par ailleurs, les réflexions parasites ne sont pas a négliger.
Heureusement, le réajustement de la position du cornet émetteur et 'utilisation des mousses

absorbantes a permis de réduire considérablement leurs effets.

La deuxieme partie était réservée aux tests de matériaux par nos techniques de caractérisa-

tion. Les matériaux testés sont le téflon, le plexiglas, le papier et I'époxy.

D’abord le téflon, matériau isotrope par excellence, il constitue le matériau de choix pour

les tests de validation. De ce fait, nous ’avons utilisé pour plusieurs tests :

— la mesure de la rotation effectuée sur des échantillons d’épaisseurs différentes a révélé que
la mesure est sensible par rapport a 1’épaisseur ;

— le fait de varier la fréquence influence la mesure ;

— la méthode itérative permet de retrouver I'indice du téflon.

— la méthode neuronale développée permet de retrouver les trois parametres (n, k et d) a

partir de deux mesures correspondant a deux fréquences.

Le support mécanique utilisé pour rigidifier les échantillons trop flexibles, le plexiglas, a di
également étre caractérisé car ses caractéristiques entraient dans le modele multicouche pour la
caractérisation du matériau sous test. Nous avons utilisé ce type de support pour caractériser
trois types de papier. La caractérisation de ces derniers nous a permis de déterminer leurs
indices. Malheureusement, leurs spectres en fréquence dans la bande étudiée ne permettent
pas de les distinguer efficacement. Seuls les spectres de leurs indices d’extinction marquent
passablement une différence. La mesure est également sensible en épaisseur jusqu’a environ 1

mm pour ces échantillons.

L’époxy a servi aussi d’exemple de caractérisation. Nous avons essayé de déterminer les
indices de deux échantillons d’époxy de méme propriétés électromagnétiques mais d’épaisseurs
différentes. Nous avons obtenu des résultats proches par les deux méthodes. Par ailleurs, avec

la méthode neuronale, en plus des indices, nous avons pu déterminer I’épaisseur a 107! pres.
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Conclusion générale

Le matériau est la matiere de base qu’on choisit en raison des propriétés particulieres re-
cherchées pour assurer une fonctionnalité en vue d’un usage spécifique. Il est donc nécessaire
de disposer des moyens scientifiques pour maitriser ces propriétés. En général, 'acceés aux pro-
priétés fonctionnelles des matériaux n’est pas immédiat. C’est pourquoi dans notre démarche
de mise au point de nouvelles techniques de caractérisation de matériaux non transparents,
notre approche a consisté a y accéder par 'intermédiaire des propriétés électromagnétiques
(permittivité ou indice complexe) et structurelles (épaisseur) que présentent les matériaux &
certaines fréquences. Pour cela, il a fallu disposer d’'un modele comportemental, une méthode

de résolution et un moyen de mesure.

Dans notre cas, les caractéristiques des matériaux a déterminer étaient I'indice complexe et
I’épaisseur. Pour y arriver, il nous a fallu maitriser ’analyse directe. Dans un premier temps,
nous avons fait I'état de I'art sur les méthodes de caractérisation de matériaux, en particulier
Iellipsométrie qui est basée sur les notions de polarimétrie. L’interaction-onde-matiere a donc
constitué, pour 'essentiel, le nceud de toutes nos réflexions. Nous avons alors étudié deux mo-
deles, a savoir les modeles monocouche et multicouche. Les modeles ellipsométriques mettent
en jeu les coefficients de réflexion et de transmission qui dépendent des propriétés électroma-

gnétiques et géométriques des matériaux.

Pour la résolution du probléme inverse, nous avons utilisé deux méthodes : une méthode
d’optimisation classique et une méthode neuronale. Le développement de ces méthodes numé-
riques a occupé une bonne place dans nos travaux. Nous avons effectué plusieurs cas d’études
par simulation. Par lissage de la rotation mesurée sur plusieurs positions de 1’échantillon en
rotation autour de la direction de propagation, a une seule fréquence et a un seul angle d’inci-
dence, il était possible de déterminer deux parametres (indice de réfraction n indice d’extinction
k) et d’avoir une appréciation visuelle du résultat. Avec un perceptron entrainé sur des couples
de valeurs connues formées de parametres n, k et d d’une part, et de deux simulations d’inten-
sités électromagnétiques issues du calcul direct a deux fréquences différentes, a un seul angle
d’incidence et a une seule position angulaire d’autre part, il était possible de déterminer les trois
parametres n, k et d d’un échantillon pour lequel ces parametres appartiennent aux domaines

des couples d’entrainement.

Pour la validation expérimentale de ces techniques, nous avons utilisé un banc ellipsomé-
trique hyperfréquence équipé d’un analyseur vectoriel de réseau. Nous avons fait des tests sur
un certain nombre de matériaux dans la bande de 26-31 GHz. En effet, nous avons d’abord

fait des tests sur des matériaux d’indices connus. L’expérimentation a porté principalement
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sur le téflon car c’est un diélectrique isotrope de trés bonne qualité. Apres avoir caractérisé,
avec les deux méthodes, plusieurs échantillons d’épaisseurs tres différentes (1, 2, 5, 12 et 27
mm) de ce matériau, nous avons vérifié la sensibilité de la mesure par rapport a 1’épaisseur, a
'angle d’incidence et a la fréquence. Deux échantillons (1 et 1,5 mm) d’époxy on été également

caractérisés avec les deux méthodes.

Par nécessité de caractériser des échantillons souples comme le téflon de faible épaisseur
(1 mm) ou le papier, nous avons dii caractériser des échantillons en plexiglas utilisés comme
supports dont les caractéristiques entrent dans le modele multicouche utilisé. La détection de
I’anisotropie du papier a fait I'objet de travaux antérieurs au laboratoire LT2C. Pour cela,
trois types de papier ont été fournis par le Centre Technique du Papier (CTP). Plus qu’une
simple détermination d’indices, on espérait arriver a discriminer les trois types de papier de
teneurs d’impureté distinctes et d’indices inconnus par notre technique de caractérisation. Mal-
heureusement, les spectres de leurs indices obtenus apres caractérisation sont tres proches et ne
permettent pas de les distinguer nettement. De plus, nous n’avons pas pu établir un lien entre
leurs indices et leurs structures internes ou leurs teneurs en impuretés. Mais a une fréquence,

leur discrimination a été possible a travers ’allure de la rotation a.

Le diagramme radar des performances de la figure résume le bilan de notre travail.

Méthode
itérative

Epaisseur Méthode
époxy euronale

Indices époxy Indices papier

Discrimination
papier

Indices
plexiglas

Epaisseu

B Indices téflon
téflon

Téflon
superposition

FI1GURE 3.40 — Diagramme radar des performances

Il est envisageable d’approfondir I’étude de sensibilité qui a juste été effleurée car elle né-
cessite l'utilisation des méthodes d’analyse multivariable plus appropriées. Par ailleurs, par
rapport au probleme inverse, 'utilisation de la méthode neuronale pour la caractérisation des
structures multicouches et d’autres méthodes de résolution telles les algorithmes génétiques
méritent d’étre testée. Il va falloir aussi effectuer une étude sur I'estimation des incertitudes de

mesure.

Somme toute, les résultats obtenus apportent la preuve que les techniques ellipsométriques

optiques peuvent étre transposées en hyperfréquence. Cela est d’autant plus intéressant qu’en
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hyperfréquence, il est possible de caractériser des matériaux non transparents et a 1’échelle

centimétrique.

La caractérisation de I'anisotropie par la détermination des indices absolus constitue a terme
I'un des objectifs de recherches menées au Laboratoire LT2C (Laboratoire Télécom Claude
Chappe) depuis plusieurs années en partenariat avec le Centre Technique du Cuir (CTC).
Cet aspect de I’étude n’a pas été traité dans cette these, car nous avons estimé qu’il faudrait
commencer par la caractérisation de matériaux isotropes qui présente moins de difficultés. Ce
n’est qu’apres avoir validé celle-ci qu’il serait possible d’aborder la caractérisation d’anisotropie
par les deux indices absolus et non pas par la différence des deux indices des axes propres du
matériau comme cela a été le cas dans les travaux antérieurs du laboratoire. La connaissance
des indices absolus pourrait permettre d’estimer par exemple la densité de fibres dans le cuire,
ce qui correspondrait la tenue mécanique, d’évaluer la qualité de revétement de surfaces par des

couches de peinture, ou de localiser tout simplement les défauts dans un matériau composite.

Nous pensons que nos résultats contribueront a la mise au point de nouvelles techniques de
caractérisation de matériaux car nos techniques sont non destructives et ont le mérite d’étre une
transposition de 'ellipsométrie optique en hyperfréquence, la mesure se faisant en espace libre.
Cela renforcera les compétences reconnues du laboratoire dans le domaine de caractérisation
de matériaux en hyperfréquence. Ces compétences pourront étre mises a profit pour développer
un partenariat dynamique avec le Centre Technique du Papier (CTP) pour la mise au point
d’une technique de caractérisation du papier a méme de discriminer différents types de papier
et d’établir un rapport entre leurs parametres électromagnétiques et géométriques d’une part et
leurs propriétés fonctionnelles d’autre part. L’une des possibilités serait de travailler a plus haute
fréquence (jusqu’en térahertz) et ou dans une configuration en réflexion. Ceux-ci constitueront

des pistes de nos recherches pour la suite que nous voudrions donner a nos travaux.
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