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Porté par des développements de plus en plus industriels, le marché des MEMS semble avoir atteint
a présent une maturité suffisante pour enfin connaitre un véritable essor commercial. Confiné a
qguelques applications de niches comme les accélérométres pour les airbags, les capteurs de pression
ou encore les micro-miroirs déformables au début des années 2000, les MEMS apparaissent
aujourd’hui dans de nouvelles applications grand public comme les capteurs pour la téléphonie
mobile ou les périphériques de jeux. Le succes des accélérometres produits par STMicroelectronics
pour la console WII de Nintendo ou I'lphone d’Apple en est un exemple saisissant. Les MEMS sont
souvent présentés comme une rupture technologique permettant d’apporter de nouvelles fonctions,
comme les accélérometres, ou d’améliorer des fonctions déja existantes, en proposant un principe
de fonctionnement différent. C'est par exemple le cas des interrupteurs radiofréquences MEMS par
rapport aux solutions tout-électronique. En autorisant des fonctions compléetement inédites, les
actionneurs MEMS font probablement partie des technologies les plus innovantes.

L'actionnement des MEMS est aujourd’hui fortement étudié. La technique la plus utilisée est
I'actionnement électrostatique qui présente I'avantage d’étre la plus simple technologiquement a
mettre en ceuvre. Cependant, I'actionnement électrostatique ne peut générer que des déplacements
de quelques centaines de nanometres et nécessite des tensions d’actionnement de plusieurs dizaines
de volts. A l'inverse, I'actionnement piézoélectrique permet de générer des déplacements de
plusieurs micrometres avec des tensions d’actionnement de quelques volts. Parmi les matériaux
piézoélectriques, le PZT est un de ceux présentant les meilleurs coefficients piézoélectriques. Ce
matériau, également utilisé dans les mémoires ferroélectriques, a pu bénéficier de nombreux
développements depuis les années 1990. Aujourd’hui, I'actionnement piézoélectrique a base de PZT
est I'une des briques technologiques les mieux placées pour étre intégrer dans les procédés
industriels des applications grand public. Cependant, si le matériau est bien connu, il reste encore
qguelques points bloquants pour que le PZT soit utilisé industriellement. Ces points portent sur la
modélisation du matériau et la fabrication a I’échelle industrielle.

Pour la modélisation, la difficulté vient du couplage entre la piézoélectricité et la ferroélectricité du
matériau. Ce couplage introduit un comportement non-linéaire de la déformation du matériau par
rapport au champ appliqué. L'extraction des propriétés piézoélectriques et la comparaison des
résultats obtenus par différentes équipes est rendue difficile par la dépendance des coefficients
obtenus par rapport aux conditions de mesures.

Pour la fabrication, les difficultés viennent du tres grand nombre de paramétres pouvant influencer
les propriétés piézoélectriques du matériau. Les propriétés dépendent en effet de I'orientation et de
la technique de dépot. Les propriétés piézoélectriques sont également associées au comportement
des domaines ferroélectriques et ferroélastiques du matériau.

Le but de ce travail de these est d’aborder le probléme de I'intégration du PZT déposé par méthode
sol-gel sur la ligne de prototypage MEMS 200 du Léti. Dans ce travail de thése, on propose des
réponses a ces problemes de fabrication et de modélisation. La reproductibilité du procédé de dépot
et la fiabilité des films obtenus sont également abordées.
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Le premier chapitre présente I'état du marché des composants MEMS. Ce marché semble
aujourd’hui mature et quelques exemples de succés commerciaux de MEMS annoncent enfin I'essor
industriel de ces composants. Les composants faisant appel a I'effet piézoélectrique font partie de
ces succes. Une introduction détaillée de I'effet piézoélectrique est ensuite proposée. Cette
présentation est abordée d’un point de vue thermodynamique pour mettre en avant les nombreux
couplages présents dans les matériaux pérovskites, dont fait partie le PZT. Enfin, les applications des
composants PZT sont présentées.

Le second chapitre présente I’'étude de la maitrise de I'orientation du PZT que nous avons réalisé. La
maitrise des conditions de dépot est essentielle pour garantir a la fois les performances des
composants fabriqués mais aussi 'homogénéité des performances sur une plaque de 200 mm de
diametre. L'étude se base sur les conditions de cristallisation du matériau pour obtenir soit
I'orientation (111), soit l'orientation (100). Un point de procédé a été trouvé pour choisir
I’orientation. Cette étude a également été menée en fonction de les épaisseurs de nos films sont
comprises entre 180 nm et 2,1 um.

Le troisieme chapitre présente I'étude comparative des films minces de PZT en fonction de leur
orientation. Le but de ce chapitre est de mettre en avant les différences observées entre les deux
orientations pour optimiser les performances des composants. L'une des difficultés majeures
rencontrée aujourd’hui est la mesure des coefficients piézoélectriques. Ces coefficients sont
essentiels pour la modélisation des composants fabriqués par la suite. Plusieurs méthodes de
caractérisation ont été utilisées. Des différences importantes ont pu étre mises en avant et
explicitées. Enfin, ce chapitre présente une discussion sur I'effet ferroélastique et le blocage des
parois de domaines qui jouent un role essentiel dans I'effet piézoélectrique.

Le quatriéme chapitre présente un exemple de réalisation d’un actionneur piézoélectrique utilisant
une couche de PZT ultrafine. Le composant développé est un interrupteur MEMS RF fonctionnant a
une tension inférieure a 5V. Ce composant est destiné au marché de la téléphonie mobile. Les
travaux présentés dans ce chapitre ont été réalisés dans le cadre d’'un projet industriel avec
Freescale. La fabrication du composant et les caractérisations mécaniques et radiofréquences du
composant sont présentées. Pour étre fonctionnel, ce composant doit également étre stable en
température. Ce composant présente I'état de I'art du Léti dans la fabrication et I'intégration du PZT
au début de ce travail de these.

Parallelement a la fabrication de cet interrupteur, des composants utilisant un actionnement
piézoélectrique couplé a une mesure de détection par une jauge métallique ont également été
réalisé. L'intérét de ces composants est que la jauge est intégrée dans les électrodes d’actionnement
du PZT. De cette fagon, l'intégration de la jauge ne présente pas de surco(t technologique.

Le cinquieéme et dernier chapitre présente la fabrication et la caractérisation de composants MEMS
intégrant les développements réalisés dans les chapitres Il et Ill. Ces composants sont des
membranes actionnées par une couche épaisse de 2,1 um de PZT. Pour obtenir le coefficient ds; le
plus élevé possible, le matériau a été déposé suivant I'orientation (100). Ces composants ont été
réalisés grace a des équipements acceptant des plaques de 200 mm de diametre. L'intégration du
PZT a également été évaluée lors de la réalisation de ces démonstrateurs.
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Parallelement a I'étude de ces membranes piézoélectriques, la fiabilité de notre matériau a
également été évaluée. Les temps de claquage de plusieurs capacités ont été mesurés puis traités
statistiquement pour tenter de répondre a la question de la durée de vie de nos composants. Cette
étude est essentielle pour valider 'utilisation de notre matériau dans des prototypes industriels.

Pour terminer, les conclusions de ce travail seront présentées et les perspectives pour continuer les
développements seront explicitées.
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Chapitre I - Chapitre introductif

I.1 Introduction

L'objectif de ce chapitre introductif est de définir le contexte dans lequel cette thése a été préparée.
Les MEMS sont d’abord abordés de fagcon générale pour définir les applications potentielles de ce
type de composant. Les techniques d’actionnement des MEMS sont ensuite présentées.

La seconde partie de ce chapitre présente |'effet piézoélectrique et les matériaux piézoélectriques
développés, et en particulier le PZT, qui est aujourd’hui le matériau privilégié pour I'actionnement.
D’autres matériaux comme I’AIN pour les applications hyperfréquences ainsi que les candidats
pouvant remplacer le PZT pour I'actionnement sont également présentés.

Enfin, la derniere partie de ce chapitre présente trois débouchés du PZT. Les composants de
récupération d’énergie sont en fort développement grace a la thématique de la gestion de I'énergie
et la préservation de I'environnement, qui devient une contrainte de notre civilisation. La seconde
thématique concerne les tétes d’'impression a jet d’encre qui est aujourd’hui I'application industrielle
majeure pour les couches minces de PZT. La troisieme application concerne les interrupteurs RF
MEMS dans lesquels le PZT peut étre utilisé pour obtenir des composants dont la tension
d’actionnement est compatible avec les applications mobiles (< 5V). Un exemple de réalisation d’un
tel composant sera également donné dans le chapitre IV.

Enfin, je conclurai ce chapitre en présentant les objectifs de ce travail de these.
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1.2 Les MEMS

Les microsystémes électromécaniques (MEMS: Micro Electro Mechanical Systems) sont des
composants combinant au moins une fonction mécanique avec au moins une fonction électrique. Ces
composants peuvent fonctionner comme capteur quand une perturbation mécanique extérieure
entraine une modification du signal électrique ou comme actionneur lorsque une commande
électrique entraine un déplacement mécanique d’une partie du microsystéme. Ces composants sont
de plus caractérisés par leur petite taille: 'une des dimensions au moins est de l'ordre du
micromeétre. Ces dispositifs sont généralement fabriqués par des procédés de microtechnologies
issus de la micro-électronique, ce qui autorise leur production a grande échelle sur des substrats de
silicium. Plusieurs catégories de MEMS existent, comme les MOEMS (Micro Opto-Electro-Mechanical
Systems) pour l'optique, les bioMEMS pour les applications biologiques ou les MEMS RF pour les
applications dédiées au domaine des hyperfréquences.

L'un des premiers composants MEMS fabriqués est un transistor a grille suspendue pour réaliser des
filtres [Nathanson1967], 20 ans apreés le premier transistor. Cependant, le marché des MEMS est
longtemps resté anecdotique, jusque dans les années 1990. La premiére véritable application
industrielle des MEMS est I'accélérometre intégré dans les capteurs de chocs des automobiles pour
le déclenchement des airbags. Une autre application de niche développée pendant cette période est
le micro-miroir déformable, créé par Texas Instruments, que la compagnie utilise dans ses puces
DMD (Digital micro Mirror Device — Micro-miroir dont le déplacement est piloté) pour les
vidéoprojecteurs DLP [TI]. On peut également citer les capteurs de pression MEMS. D’autres
applications ont également vu le jour, montrant la supériorité des MEMS en termes de performances
obtenues par rapport aux solutions classiques. Dans les années 2000, le centre de recherche d’'IBM
Zurich a ainsi mis au point un composant mécanique pouvant assurer une fonction mémoire : le
« millipede » [Vettiger2000, Vettiger2002]. Ce composant est issu de la technologie AFM. Les
données sont inscrites dans un polymére par des pointes de 10 nm de large montées sur des micro-
poutres encastrées-libres.

1.2.1 Le marché des MEMS
Les marchés porteurs pour ces composants sont principalement les marchés de I'automobile, de
I’électronique grand public, de la téléphonie mobile et du traitement de données, comme présenté

en Figure I-1.
MEMS Market by Application (Millions of U.S. Dollars)
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Figure I-1. Marché des MEMS regroupés par secteurs industriels. Source : iSuppli, 2009

- Page 16 -



Chapitre | - Chapitre introductif

La Figure I-2 présente I'état de maturité des composants MEMS en 2010. Peu de MEMS présentent
une technologie mature. les MEMS étaient cantonnés a quelques applications bien spécifiques
comme les accélérometres pour I'automobile (Bosch, Analog Devices), les micro-miroirs DLP pour les
vidéoprojecteurs (Texas Instruments [Tl]), les résonateurs BAW pour le filtrage des antennes RF
(Avago), les microphones et les tétes d’impression. Par rapport a cette figure proposée par Yole
Developement, on peut noter que des oscillateurs MEMS sont d’ores et déja commercialisés
[Discera]. Les MEMS sont peu représentés sur les marchés grands publics.

—
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Figure I-2. Maturité des composants a base de MEMS en 2010. Source : Yole Development

Récemment de nouvelles applications grand public ont contribué au développement industriel des
MEMS. STMicroelectronics a pu devenir I'un des acteurs majeurs de la fabrication des MEMS grace a
I'utilisation de ses accélérometres dans la console Nintendo Wii [STMicroelectronics2006] Un autre
exemple marquant du récent essor des MEMS est probablement la génération 4 de I'lphone d’Apple,
lancée en 2010. Icone d’une nouvelle catégorie de téléphone multifonctions en plein essor (les
« Smartphones »), intégrant de nombreuses fonctions griace a ses capteurs d’accélération et a sa
boussole numérique, il est en grande partie porteur de I'essor des MEMS pour la téléphonie mobile.
Le produit Apple est un « best-seller » dans cette gamme de produit. Les autres acteurs du marché
(Samsung, LG, Motorola, etc.) tentent eux aussi d’intégrer de nouvelles fonctions dans leurs produits
pour reproduire le succés de I'l[phone. Deux industriels ont particulierement profité du succés de
I'lphone : STMicroelectronics et TriQuint. Le premier est le fournisseur des accélérometres et des
gyroscopes trois axes utilisés dans le téléphone. Le second est le fournisseur d’'un filtre WCDMA
intégrant les technologies BAW et SAW. Entre 2009 et 2010, les chiffres d’affaires des deux
compagnies ont augmenté de 63% et de 779% respectivement [Bouchaud2011]. Tiré vers le haut par
les nouvelles fonctions ajoutées aux nouvelles générations d’appareils communicants (capteur de
mouvement, de position, nouvelles générations de composants de filtrage RF, autofocus, ...), le
marché des MEMS devrait connaitre une croissance soutenue dans les prochaines années, comme
illustré en Figure I-3.
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Market for MEMS device 2006-2014 iISuppli
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Figure I-3. Marché des MEMS regroupés par applications. Source iSuppli

A la lecture de la Figure I-3, on retiendra que les tétes d’impression pour imprimantes a jet d’encre,
les accélérometres pour applications grand public et pour I'automobile, les capteurs de pression ou
encore les micro-miroirs déformables pour les vidéoprojecteurs DLP, bien qu’arrivés a maturité
depuis plusieurs années, représenteront encore dans les prochaines années les principaux marchés
des MEMS. Les MEMS utilisés comme actionneur, pour les interrupteurs RF MEMS, les applications
pour la micro fluidique (lab-on-chip, valves) ou les autofocus pourraient également connaitre un
certain succes industriel.

La tendance du développement des systéemes « high-tech » moderne va vers l'intégration de
fonctions de plus en plus nombreuses, permises en grande partie grace au développement des
MEMS. Le role des MEMS est notamment primordial lorsque le composant doit produire une
déformation mécanique. Les actionneurs MEMS constituent donc un domaine d’étude a fort
potentiel de croissance.

La nécessité de produire un mouvement a l'intérieur du composant nécessite des techniques
spécifiques. Les méthodes d’actionnement pour les MEMS sont présentées dans la partie suivante.

1.2.2 Les techniques d’actionnement pour les MEMS

Pour apporter la fonction produisant la déformation mécanique, il faut pouvoir générer un
mouvement d’une des parties mobiles du MEMS. Il existe deux grands types de techniques pour
actionner un MEMS. Le mouvement peut étre produit par :

Un champ externe
- Un matériau composant le MEMS
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L1.2.2.1 Actionnement par un champ externe
Dans le premier cas, la déformation du MEMS est générée par une force d’attraction ou de répulsion
entre deux parties de la structure. Cette force est produite par un champ externe qui peut étre
électrique, magnétique, optique ou thermique. Le mouvement est induit par une force extérieure a
la partie mobile. Le cas le plus connu est celui des MEMS électrostatiques, qui sont les plus largement
développés a cause de leur facilité de conception.

Dans le cas de I'actionnement électrostatique, lorsque deux surfaces planes conductrices sont mises
en regard, séparées par un diélectrique (air ou vide) et que I'on applique une différence de potentiel
entre les deux plaques, une force d’attraction électrostatique se produit. Elle s’exprime par
I’équation (I.1) :

goSV?
29°

|Fes| = (1)
Ou g, est la permittivité du vide, S la surface d’'une des plaques, V la différence de potentiel
appliquée et g I'espace entre les deux plaques. La force électrostatique dépend tres fortement de la
distance entre I'électrode et la partie mobile. Plus celle-ci est grande, plus la force électrostatique est
faible. La différence de potentiel telle que la force électrostatique soit égale a la force de rappel de la
partie mobile est appelée tension de « pull-in ». Lorsque cette tension est appliquée, la force
électrostatique permet d’actionner la partie mobile. En effet, la force électrostatique varie en 1/g> La
force de rappel du systtme modélisée par un ressort est proportionnelle a la déformation de Ia
structure. Lorsque la tension de « pull-in » est dépassée, la force électrostatique prend le pas sur la
force de rappel.

Dans le cas de I'actionnement par un champ magnétique externe, deux contributions sont possibles :

- Laforce de Laplace qui apparait sur un conducteur de longueur L, parcouru par un courant |
soumis a une induction B. La force de Laplace se calcule par I'équation (1.2) :
F,=LIAB (12)
- La force électromagnétique entre deux aimants ou entre un aimant et une bobine
électromagnétique.

L2.2.2 Actionnement par les matériaux actifs

Dans ce cas, le MEMS est actionné par I'un des matériaux le constituant. La force induisant le
déplacement est générée par I'un des matériaux constituant le MEMS et non par I'effet d’'un champ
entre deux éléments, méme si I'activation du matériau actif MEMS peut étre commandée par un
champ. Certains matériaux présentent des couplages non triviaux entre différents types de
propriétés, c’est-a-dire que les natures de I'excitation et de la réponse du matériau sont différentes.
De tels matériaux présentant des couplages non triviaux sont appelés matériaux actifs. Par exemple
un matériau soumis a un changement de température peut voir sa polarisation modifiée. Ces effets
indirects donnent lieu a des propriétés particuliéeres, ouvrant la voie a des applications de type
capteurs ou actionneurs. Une liste non exhaustive de ces effets est proposée dans le Tableau I-1. Les
cases de la diagonale correspondent aux effets directs, c’est-a-dire que I'excitation et la réponse du
matériau sont de méme nature. Les cases non diagonales correspondent aux effets indirects pouvant
présenter un intérét pour la réalisation de capteurs ou d’actionneurs.
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| Entrée\Sortie Charge, Courant Aimantation Déformation Température Lumiére
Champ Permittivité Effet électro- Effet Effet électro- Effet électro-
électrique électrique, magnétique  piézoélectrique calorique optique
conductivité inverse
Champ Effet électro- Perméabilité  Effet magnéto-  Effet Effet magnéto-
magnétique magnétique strictif magnéto- optique
calorique
Contrainte Effet Effet piézo- Constantes -- Effet photo-
piézoélectrique = magnétique  élastiques élastique
direct
Chaleur Effet Effet Expansion Chaleur Rayonnement
pyroélectrique thermo- thermique, spécifique
magnétique  Alliages a
mémoire de
forme
Lumieére Effet -- Photostriction Rayonnemen Indice de
photovoltaique t réfraction

Tableau I-1. Couplage des matériaux actifs. Source : [Pernod2008]

Dans ce tableau, on retrouve les principaux effets utilisés de nos jours comme I'effet photovoltaique
pour les panneaux solaires. Ce tableau n’est pas exhaustif, il existe d’autres couplages non
mentionnés.

Pour la réalisation de capteurs, la colonne dont la sortie correspond a une charge ou un courant
électrique est la plus intéressante puisque les effets listés permettent de convertir une grandeur de
mesure en signal électrique. Pour la réalisation d’actionneurs, la colonne a considérer est celle dont
la sortie correspond a une déformation puisque les effets listés générent une déformation.

A cette catégorie des matériaux actifs, il faut également rajouter le cas des alliages a mémoires de
forme. Ces matériaux possédent deux phases cristallographiques. Le changement de phase se
produit grace a la température. En chauffant un alliage a mémoire de forme, par effet Joule par
exemple, celui-ci peut retrouver sa forme initiale. Les alliages a mémoire de forme sont pour la
plupart basés sur le couple nickel-titane. [Wikipédia_ AMF].

Ces matériaux permettent de réaliser des composants passifs au sens de I’électronique, c’est-a-dire
gu’ils n"augmentent pas la puissance du signal fourni en entrée.
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1.3 Lapiézoélectricité

L'effet piézoélectrique direct, c’est-a-dire la conversion d’une entrée mécanique (contrainte ou
déformation) en une sortie électrique (charges ou potentiel électrique), a été mis en évidence par les
freres Curie en 1880 [Curie1880]. L'existence de I'effet inverse est calculée thermodynamiquement
par Lippman en 1881 [Lippman1881] et prouvé la méme année par les freres Curie [Curiel881].
L'effet piézoélectrique inverse correspond a la conversion d’une stimulation électrique en une
déformation mécanique.

I.3.1 Une propriété cristalline

La piézoélectricité est une propriété que I'on retrouve dans certaines familles de cristaux isolants.
Lorsque I'on soumet un cristal a une contrainte mécanique, celui-ci va se déformer. Si la structure
cristalline n’est pas centrosymétrique, les barycentres des ions positifs et négatifs vont se dissocier et
former un dipdle. Parmi les 32 structures cristallines possibles, 21 sont non centrosymétriques. Parmi
ces 21 structures non centrosymétriques, 20 sont piézoélectriques.

Les barycentres des ions positifs et négatifs peuvent également étre séparés méme lorsque le cristal
est au repos, c’est-a-dire lorsqu’aucune contrainte mécanique n’est appliquée sur le matériau. Les
matériaux pyroélectriques présentent une polarisation électrique, méme en I'absence de champ
électrique extérieur. Dans ce manuscrit, nous ne nous intéressons pas aux effets d’une variation de la
température sur la polarisation, ce que traduit également I'effet pyroélectrique. Parmi les 20 classes
de structures piézoélectriques, 10 sont pyroélectriques.

Enfin, la polarisation spontanée peut étre réversible, c’est-a-dire qu’il est possible d’inverser les
barycentres des charges positives et négatives. C'est le cas des matériaux ferroélectriques. Les
dépendances entre les différentes classes cristallines sont présentées Figure -4,

| 32 classes cristallines |

| 11 classes centrosymétriques | | 21 classes non centrosymétriques |
| 20 classes piézoélectriques | | 1 classe non piézoélectrique |
10 classes non pyroélectriques | | 10 classes pyroélectriques
Classes ferroélectriques | | Classes non ferroélectriques

Figure I-4. Répartition des classes cristallines en fonction des propriétés piézoélectrique, pyroélectrique et
ferroélectrique.
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1.3.2 Approche thermodynamique

Les effets piézoélectriques directs et indirects sont dus aux propriétés énergétiques du matériau.
L'approche retenue pour aborder les couplages électromécaniques est I'approche thermodynamique
[Damjanovic1998, Defay2010].

En effet, I'approche thermodynamique consiste a décomposer I'énergie interne d’un systeme en
plusieurs contributions distinctes, comme exprimé dans I'équation (I.3). Dans le cas de I'effet
ferroélectrique on peut méler les contributions électrique, mécanique et thermique.

Les variables sont :

e 0Olatempérature, o I'entropie et U I’énergie interne du systéeme
e Tlacontrainte et S la déformation
e Ele champ électrique et D le déplacement électrique

dU = 6do + TdS + EdD (1.3)

Dans ce cas, pour estimer la variation infinitésimale d’énergie mécanique, la contrainte est fixe et
I’on regarde la variation de la déformation. De méme, pour estimer la variation d’énergie électrique,
le champ électrique est fixé et I'on regarde la variation du déplacement électrique. Cependant, dans
les conditions expérimentales on travaille souvent a température constante et I'on utilise la
contrainte et le champ électrique comme variables indépendantes. Pour changer le jeu de variables
indépendantes de (o0,5,D) a (0,T,E), il faut effectuer une transformation de Legendre
[Wikipedia_Legendre]. On obtient alors la fonction d’état de I’enthalpie libre (énergie de Gibbs),
donnée par I'équation (1.4) :

G=U—-00-TS—-ED (1.4)

On obtient alors par dérivation des variables indépendantes de |’enthalpie libre, donnée par
I’équation (I.5) :

dG = —od0 — SdT — DdE (1.5)
avec :
(5)
o=—\5=
0)rs (1.6)
¢= (66)
B G
D=- (ﬁ)e,r (1.8)

Les termes en indice correspondent aux parametres restants constants lors de la dérivation. Les
dérivées totales exactes de o, S et D s’écrivent selon les équations suivantes :

do = (aa) d6 + (ag) dT + (60) dE
77\00) 5 T \oT) gz T \GE) 1

a b c (19)
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as = 05 ae 05 dT 03 dE
B (ae)m + (aT)g,E + (aE)T,Q (1.10)
d e f
_ (0D oD oD
db = (ﬁ)m do + (ﬁ)m dr + (ﬁ)m dE (1.11)
g h i

On retrouve alors dans chaque dérivée partielle un effet physique :

a : Capacité calorifique
b : effet piézocalorique
c : effet électrocalorique
d : dilatation thermique
e e :rigidité élastique
f : effet piézoélectrique inverse
g : effet pyroélectrique
h : effet piézoélectrique direct
e i:permittivité diélectrique

L'ordre de dérivation n’'importe pas, du moment que les dérivées secondes sont continues. Ceci
permet de montrer que les effets direct et indirect sont identiques.

La capacité calorifique, la rigidité élastique et la permittivité diélectrique traduisent des propriétés
directes, c’est-a-dire que le parametre de sortie est de méme nature que le parametre d’entrée
(thermique, mécanique ou électrique). L'effet piézocalorique et la dilatation thermique sont
complémentaires. De méme, les effets électrocalorique et pyroélectrique sont complémentaires,
ainsi que les effets piézoélectriques direct et indirect. Ces effets sont des couplages non triviaux,
c’est-a-dire qu’ils font intervenir des grandeurs de natures différentes, comme défini dans la partie
1.2.2.2. Dans le cas des matériaux ferroélectriques comme le PZT, les coefficients associés a ces effets
ne sont pas négligeables.

Grace a l'approche thermodynamique, on montre pour I'ensemble de ces propriétés que les effets
complémentaires ont la méme origine. Ces effets sont linéaires, et donc sont réversibles.

I.3.3 Formalisme mécanique
A partir du formalisme thermodynamique présenté précédemment, il est possible d’ajouter au
formalisme mécanique « contraintes - déformations » classique les effets piézoélectriques.

L3.3.1 Equations piézoélectriques
Le formalisme mécanique présenté dans cette partie s’appuie sur la norme ANSI/IEEE éditée en 1987
[IEEE1987] et mise a jour en 1996 [IEEE1996] qui porte sur les effets piézoélectriques.

Si I'on ne prend en compte que les effets mécaniques et électriques ainsi que les couplages associés,
on peut alors écrire les équations piézoélectriques (1.12) et (1.13) :

Sij = SlEjlekl + dyijEx (1.12)

Di = dl’jijk + SLT]E] (|13)
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S; représente les déformations, sEijk. les modules d’élasticité du matériau, Ty les contraintes
appliquées sur le matériau, dy; les coefficients piézoélectriques, E, le champ électrique appliqué sur
le matériau, D; I'induction électrique et g; la permittivité diélectrique du matériau. La suite des
travaux rapportés dans ce manuscrit utilise ce formalisme.

Pour I'équation (1.12), la déformation libre du matériau dépend ainsi linéairement de la contrainte
appliquée, ce qui correspond a la loi de Hooke mais dépend aussi linéairement du champ électrique,
ce qui correspond a l'effet piézoélectrique indirect. Dans I’équation (1.13), I'induction électrique
dépend linéairement du champ électrique appliqué sur le matériau mais dépend aussi linéairement
de la contrainte appliquée sur le matériau, ce qui correspond a I'effet piézoélectrique direct. Nous
pouvons faire cette hypothése linéaire car les déformations des structures présentées dans ce
manuscrit sont trés inférieures a l'unité.

Si I'on utilise un autre jeu de variables indépendantes, on obtient alors un autre jeu indépendant
d’équations (1.14) et (1.15) permettant de modéliser I'effet piézoélectrique :

Tij = HraSkt = exijEr (1.14)
Di = eilekl + ELS}E] (|15)

Dans ce cas, les coefficients c; représentent les coefficients de rigidité du matériau et ey les
coefficients piézoélectriques.

Les exposants E, T, S signifient que ces coefficients correspondent aux coefficients a champ,
contrainte ou déformation constantes respectivement, puisqu’ils sont issus des dérivées partielles.

L3.3.2 Notation réduite

De fagon a pouvoir utiliser des matrices pour exprimer les tenseurs mécaniques, électriques et
piézoélectriques, on utilise la notation réduite. D’aprés les standards de la piézoélectricité IEEE
[IEEE1987, IEEE1996], on obtient les jeux d’équations (1.16) et (1.17) :

Sp = quTq + dkak
D; = digT, + el By (1.16)

— AE
{Tp = Cpqu - ekak
D; = €Sy + i Ex (1.17)

Les regles de réduction d’indices sont données par ce Tableau I-2 :

ijoukl poug

11 1
22 2
33 3
23 0u 32 4
310ul3 5
12 ou 21 6

Tableau I-2. Régle de réduction des indices utilisée pour la piézoélectricité.
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1.3.3.3 Cas particulier des couches minces

Dans le cas des couches minces déposées sur Silicium, I’épaisseur de la couche active est trés souvent
négligeable (<10 um) par rapport a I'épaisseur du substrat (725 um pour un substrat Silicium de
200mm de diametre). Si 'on ne libere pas la couche piézoélectrique, contrairement au cas d’une
membrane (application FBAR ou inkjet par exemple), le comportement de la couche piézoélectrique
n‘est pas identique au cas olU la couche piézoélectrique est seule car la couche est bloquée
mécaniquement. Les méthodes de caractérisations des céramiques ne sont plus valables et il est
alors nécessaire d’introduire les coefficients effectifs dss¢ [Lefkil994] et es; s [Muraltl996] qui
traduisent la prise en compte de l'influence du substrat.

Substrat

Figure I-5. Repére orthonormé utilisé.

Lorsqu’une couche mince est posée sur un substrat silicium épais, les déformations S; dans le plan du
substrat sont bloquées. On appelle 3 la direction perpendiculaire au substrat. 1 et 2 sont deux
directions dans le plan permettant de former le repére (1-2-3) orthonormé direct, comme représenté
en Figure I-5. Le choix de la direction 1 ou 2 n’a pas d’importance car les directions dans le plan sont
équivalentes dans le cas des films de PZT que nous considérons par la suite (symétrie par rapport a
I’axe 3). Dans ce cas on peut écrire S; = S, = 0. Par contre le substrat n'impose aucune contrainte dans
la direction 3, donc on peut écrire T; = 0. Dans le cas du PZT, on peut alors écrire les équations
piézoélectriques sous la forme suivante, en notant que le tenseur des déformations est symétrique
et que d;; =ds, :

Sl =0= SflTl + SfZTZ + d31E3 (|.18)
SZ =0= szTl + Sfsz + d31E3 (|19)
53 = Sf?,Tl + Sf3T2 + d33E3 (|20)

En soustrayant I’équation (1.19) a I'équation (1.20), on peut alors écrire :
stiT1 — s12Ty + 812, — 5111, = 0 (1.21)
Ce qui donne T, = T,. En additionnant (1.18) et (1.19), on obtient alors :
(st1 +512)T1 = —d3,E3 (1.22)

Finalement, on obtient, en remplagant T, et T, dans I’équation (1.20) a I'aide de I’équation (1.22) :
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S13 (1.23)

S3 = d33E3 — 2 dz+.E
3 33L3 S + 55, 31£3

On peut exprimer I’équation (1.23) sous la forme de I'équation (1.24), pour obtenir le da3s:

E
S13
S3 = <d33 - 2—0131> Es = d33, Es

Sf1 _I_sz f (1.24)

en posant

E
513 (1.25)
d =d33 — 22—
33,f 33 Sfl-l'sz 31

On peut faire le méme raisonnement pour le coefficient e3;, en écrivant les contraintes T, et T, grace
aux équations (1.26) et (1.27) :

Ty =T, = c{353 — e31E3 (1.26)
T3 = 0 = C§3S3 - 633E3 (|27)

On peut alors exprimer la déformation S; en fonction du champ électrique E; et des paramétres
matériaux par I'’équation (1.28) a partir de I’équation (1.27). Puis en injectant I'équation (I.28) dans
I’équation (1.26), on peut exprimer la contrainte T, a partir du champ électrique par I'équation (1.29),
en exprimant es; s comme indiqué dans I’équation (1.30).

€33 1.2
Sy = —2 Es (1.28)
C33
ck; (1.29)
T, =T, = - e33E3 —e31E3 = e3q pE3
€33
cf3 (1.30)
€31,f = €31 — CTes3

33

Dans le cas de la modélisation, on dispose alors de deux modeles équivalents: on peut choisir
d’utiliser les coefficients standards ou les coefficients effectifs. Les deux méthodes donnent les
mémes résultats. Pour la mesure des coefficients, on ne peut que mesurer les coefficients effectifs
qui lient les coefficients élastiques et les coefficients piézoélectriques [Prume2007b]. La prise en
compte de l'effet du substrat est donc un probléeme de caractérisation et non un probleme de
modélisation. Pour la simulation, il est intéressant d’utiliser le coefficient es; s car il représente un
point de comparaison dans la littérature pour juger de la qualité d’un film de PZT. Pour la simulation,
il faut néanmoins se poser la question du composant que I'on souhaite modéliser. Si I'on souhaite
modéliser un actionneur en flexion, c’est-a-dire dont le moteur est la contraction piézoélectrique
dans la direction 1 lorsque I'on applique un champ électrique suivant la direction 3, on ne pourra pas
utiliser le coefficient effectif ds3, qui ne prend en compte que la déformation suivant I'axe 3. Il faut
impérativement utiliser les couples ds;/ds3, €31/€33 ou le e3;+. La démonstration de I'équivalence des
modeles d3;/d33, e31/€33 et e3¢ sera présentée dans le chapitre V.
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Le coefficient ds3¢ est inférieur au coefficient ds;. La contribution du matériau piézoélectrique ds;
dans le plan est intégré au da;¢. Le coefficient es; s est supérieur (en valeur absolue) au coefficient es;.
L’effet de la contrainte hors plan es; est intégrée dans le coefficient es; .

1.3.4 Matériaux piézoélectriques

Il existe de nombreux matériaux piézoélectriques présents de fagon naturelle dans I'environnement
tels que le quartz, le sel de Rochelle ou encore la tourmaline. Les premiéeres applications développées
lors de la Premiere Guerre mondiale utilisaient le quartz comme transducteurs ultrasonores pour
fabriquer des sonars [Mason1981]. Un pas important a été franchi lors de la Seconde Guerre
mondiale avec la mise au point des oxydes ferroélectriques de synthese BaTiO; et Pb(Zr, Ti)O; sous
forme de céramiques. Ces matériaux présentent des propriétés piézoélectriques 100 fois supérieures
a celles des cristaux naturels. De plus, il est possible de faire varier de nombreux parametres
(composition et dopage) pour adapter le matériau a une application précise ou encore pour exalter
ses propriétés. Ces recherches ont abouti sur la mise au point des matériaux relaxeurs dans les
années 1980, qui présentent a ce jour les propriétés piézoélectriques les plus élevées.

Plus récemment, I'étude et la fabrication de couches dont I'épaisseur est de I'ordre de ou inférieure
au micrometre ont été nécessaires pour les nouvelles applications de la microélectronique
(mémoires FeRAM, résonateurs, microactionneurs, ...). Les matériaux fabriqués sous forme de
céramique ont également été développés en couches minces pour la microélectronique.

L3.4.1 Matériaux développés pour I'acoustique RF
Aujourd’hui, trois matériaux sont principalement utilisés en microélectronique: le nitrure
d’aluminium (AIN), I'oxyde de zinc (ZnO) et le titano-zirconate de plomb (PZT).

L'AIN est un matériau semiconducteur de type llI-V a trés large gap: 6 eV. Il est trés utilisé en
optique, notamment dans le domaine des diodes électroluminescentes (LEDs) [Taniyasu2006] dont le
marché ne cesse de croitre. L’AIN est aussi utilisé dans le domaine de I'acoustique pour réaliser des
résonateurs a ondes élastiques de volume (BAW : Bulk Acoustic Wave Resonator). Ces résonateurs
permettent de fabriquer des filtres Radio-Fréquences comme ceux développés par Avago, TriQuint
[Aigner2008, Fattinger2008] ou Epcos [Schmidhammer2006]. Ces résonateurs peuvent aussi étre
utilisés comme base de temps, comme proposé par Avago [Ruby2010].

Le dépot de telles couches est principalement réalisé par pulvérisation cathodique réactive DC pulsé
[Sellers1998]. Cette méthode permet d’obtenir des films avec une vitesse de dépot élevée. Dans le
cas des résonateurs utilisant le mode longitudinal, les meilleurs résultats sur I’AIN ont été rapportés
par I’équipe du Pr. Muralt de 'Ecole Polytechnique Fédérale de Lausanne. Le coefficient ds;¢ atteint
5.15 pm/V lorsque I'AIN est déposé sur du platine [Martin2004] ou sur de I'oxyde de silicium
amorphe [Artieda2010]. Il présente un facteur de couplage relativement faible par rapport au PZT
pour le mode longitudinal (k. de 7% pour I’AIN contre 50% pour le PZT). En contrepartie, il présente
peu de pertes RF et un facteur de qualité important (>1000) autour du GHz. Le facteur de couplage
électromécanique pour un résonateur utilisant une onde longitudinale s’exprime grace a I’équation
(1.30) :

e, (1.30)

D .S
C33-€33

ki (33) =
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Dans sa phase wurtzite, le matériau possede une polarisation spontanée, ce qui le classe dans la
catégorie des matériaux pyroélectriques. C'est donc également un matériau piézoélectrique. Pour les
applications résonateurs, I'AIN est utilisé pour ses propriétés piézoélectriques et non pour ses
propriétés pyroélectriques. La polarisation est suivant I'axe c. La maille wurtzite de I'AIN est
représentée Figure I-6.

Figure 1-6. Maille wurzite de I'AIN. [Wikipedia_AIN]

Pour les applications résonateurs utilisant une onde longitudinale, I'oxyde de Zinc (ZnO) présente un
couplage supérieur a I'AIN puisqu’il atteint k,’=9%. Les premiers résonateurs FBAR a ondes de volume
ont d’ailleurs été développés en utilisant ce matériau. S’il a été remplacé par I'AIN pour ces
applications, c’est a cause de sa stabilité dans le temps et de son champ de claquage plus faible que
I’AIN.

L3.4.2 Matériau pour I'actionnement : le PZT

Pour I'actionnement, on recherche les coefficients piézoélectriques les plus élevés possibles. Selon le
mode d’actionnement retenu, les coefficients a retenir sont le es; s et le ds; lorsque I'on utilise un
actionnement en flexion ou le ds3¢ lorsque I'on utilise un actionnement longitudinal. Pour ces deux
cas, le PZT ou Titano-Zirconate de Plomb, est le matériau qui présente les coefficients
piézoélectriques les plus élevés, si I'on ne tient pas compte des relaxeurs, qui seront présentés par la
suite.

Le PZT est un matériau complexe dont la formule chimique est Pb(Zr,,Ti,.,)Os. Plusieurs compositions
sont possibles en faisant varier le ratio Zr/Ti. La Figure I-7 présente le diagramme de phase du PZT
pour des ratios compris entre 35% et 60% de Ti. La phase morphotropique est représentée en
hachures entre 48% et 52% de Ti.
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Figure I-7. Diagramme de phase du PZT. [Noheda2000]

Au-dessus d’une certaine température (entre 600°C et 700°C, selon la composition), le PZT est en
phase cubique, comme illustré en Figure |-8-a. Il est paraélectrique car les barycentres des charges
positives et négatives liées aux ions le composant sont confondus. A plus basse température, le PZT
change de phase. Il peut étre rhomboédrique (R) ou quadratique (T). Les barycentres des charges
positives et négatives de ces deux phases ne sont alors pas confondus et il y a apparition d’'une
polarisation interne. Le PZT devient ferroélectrique. Il est possible de modifier sa polarisation par un
champ externe. Plusieurs positions d’équilibre sont possibles pour les ions Ti*" et Zr**. Comme le PZT

devient ferroélectrique, il devient aussi piézoélectrique.

. Pb2+ / "‘“ \\\\ + / ,I\\! f
| [\

O o [\ [\
[ \ /

/ \ / \
/

@ Tiv/zr+ ‘
. T~ / [ - / / —
~ — i /4}4//

Figure 1-8. Maille cubique du PZT. Mouvement du Zr ou du Ti sous l'influence d'un champ électrique.

La Figure 1-8-b met en évidence le déplacement de I'ion central (Zr*" ou Ti**) et I'apparition d’une
polarisation. Cet ion peut basculer par rapport au plan de symétrie horizontale si I'on applique un

champ de signe opposé.
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Quand la composition du PZT est riche en Ti, la phase est quadratique (Ti > 52%). Quand le PZT est
riche en Zr, la phase est rhomboédrique (Zr > 52%). Entre les deux phases, on obtient la phase
morphotropique, qui est un mélange des phases rhomboédrique, quadratique et monoclinique,
comme mis en évidence par Noheda et al. [Noheda2000].

Dans la phase pérovskite, le PZT peut étre orienté suivant trois directions majeures : <100>, <110>, et
<111>. En plus de la nécessité d’obtenir du PZT cristallisé en phase pérovskite pour que celui-ci
présente des propriétés ferroélectriques et piézoélectriques, il est aussi nécessaire de maitriser
I'orientation préférentielle car les coefficients piézoélectriques ds; et es s vont dépendre de
I'orientation, comme on le verra dans le chapitre lIl.

L'orientation du PZT est décrite a partir du plan de la maille paralléle a la surface du substrat. Pour
repérer un plan, on utilise les indices de Miller (h,k,l). Lorsque le plan est perpendiculaire a une
direction, I'indice pour cette direction vaut 0. Les plans (100), (110) et (111) sont représentés en
Figure 1-9. Les axes a; , a, et as sont définis par rapport a la maille pérovskite cubique. L’axe az
correspond a I'axe c lorsque le PZT est en phase quadratique.

—_ —_ —_—

axe cC as axecC as axe ¢ as

Plan (100) Plan (110) Plan (111)

— — —

aq aq aq
Figure 1-9. Repérage des plans (100), (110) et (111)

Sur la Figure 1-9-a, le PZT est orienté selon le plan (100), c’est-a-dire que I'axe ¢ du PZT est parallele
au substrat et que la maille est posée « a plat » sur le substrat. Sur la Figure I-9-b, le PZT est orienté
selon le plan (110), c’est-a-dire que I'axe c est paralléle au substrat et que la maille forme un angle de
45° avec le substrat. Enfin, sur la Figure I-9-c, le PZT est orienté selon le plan (111).

Dans le cas du PZT déposé sur une électrode non épitaxiée, on obtient une structure polycristalline,
c’est-a-dire que la couche est formée de plusieurs grains monocristallins. Le PZT est cristallisé en
phase quadratique et/ou rhomboédrique lorsqu’il est a une température inférieure a sa température
de Curie (transition ferroélectrique — paraélectrique). Ces phases sont trés proches de la phase
cubique.

Le PZT est un matériau ferroélectrique, c’est-a-dire que sa polarisation peut s’inverser lorsque I'on
applique un champ électrique supérieur a une valeur appelée champ coercitif. Si I'on trace le cycle P-
E, c’est-a-dire la polarisation en fonction du champ électrique, on s’apercoit que le PZT présente un
cycle d’hystérésis lié a ce champ coercitif. De méme, la polarisation a champ externe nul n’est pas
nulle. Cette polarisation est appelée la polarisation rémanente. Le cycle P-E mettant en évidence le
cycle d’hystérésis du PZT est représenté en Figure 1-10. Ces propriétés de champ coercitif et de
polarisation rémanente ont été exploitées pour réaliser des mémoires ferroélectriques. Le
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développement de ces mémoires a d’ailleurs conduit a I'élaboration des premiéres couches minces
de PZT dans les années 1990.
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Figure 1-10. Cycle P-E du PZT et représentation de la polarisation.

Le PZT peut étre déposé par plusieurs méthodes comme le sol-gel [Ledermann2003, Raeder2007], la
pulvérisation cathodique [Hiboux1999, Suu2008], la MOCVD (MetalOrganic Chemical Vapor
Deposition - Procédé de dépdbt par voie chimique utilisant des précurseurs organométalliques)
[Sakashita1991] ou encore I'ablation laser [Vrejoiu2006].

Les meilleures propriétés piézoélectriques du PZT en couches minces ont été reportées pour des
films minces d’environ 2 um d’épaisseur, polycristallins et déposés par la méthode sol-gel. Le
coefficient e;; ¢ maximum reporté atteint -17.7 C/m? [Calame2007]. Le lecteur pourra trouver plus
d’informations sur les coefficients piézoélectriques du PZT dans le chapitre Ill de ce manuscrit de
thése.

L3.4.3 Matériaux émergents

L’étude et la mise au point des céramiques PZT a mis en évidence l'intérét de concevoir des
matériaux artificiels présentant une phase morphotropique. De nombreux matériaux fondés sur la
structure pérovskite et dont I'élément principal est le plomb ont ainsi pu étre mis au point. Un
nouveau type de matériau a ainsi été développé pour encore augmenter les propriétés
piézoélectriques. Il s’agit de la catégorie des matériaux relaxeurs. Ces matériaux ne présentent plus
de domaines ferroélectriques, ce qui supprime I'hystéresis que I'on obtient habituellement sur ce
type de matériau. Les propriétés piézoélectriques de ces matériaux sont liées au phénomene
d’électrostriction. L’électrostriction est présente dans tous les matériaux diélectriques, qui se
déforment en E® lorsqu’on les soumet a un champ électrique. Dans les matériaux relaxeurs, les
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coefficients électrostrictifs sont extrémement importants et permettent d’obtenir des déformations
du méme ordre que |'effet piézoélectrique.

Enfin, une autre classe de matériaux émergents concerne les matériaux sans plomb. En effet, le
plomb est un matériau toxique. La législation est de plus en plus sévere a I'égard de ce matériau, qui
pourrait étre interdit a terme. Malheureusement, les matériaux présentant les coefficients
piézoélectriques les plus importants sont a base de plomb, comme le PZT ou les matériaux relaxeurs.
Pour pallier cette interdiction, il est primordial de trouver de nouveaux matériaux n’utilisant pas de
plomb. La famille des matériaux fondés sur le BaTiO; est trés étudiée [Panda2009]. Les coefficients
piézoélectriques atteints sont encourageants. Le (K,Na)NbO; est un autre matériau tres prometteur
pour remplacer le PZT [Wakasa2011]. Cependant, la température de Curie du KNbO; le rend
incompatibles avec les procédés technologiques dont la température est supérieure a 150 °C.

Parallelement a ces nouveaux matériaux, le Niobate de Lithium (LiNbOs) et le Tantalate de Lithium
(LiTaOs3) présentent également un intérét pour leur couplage piézoélectrique tres important. Ces
matériaux ferroélectriques de la classe 3m sont utilisés comme substrats monocristallins pour les
filtres radiofréquences a ondes élastiques de surface. Ces matériaux commencent a apparaitre dans
les résonateurs a ondes de volume [Pijolat2010, Pijolat2010b]. On peut par exemple obtenir un
couplage de l'ordre de 43%, ce qui est 6 fois supérieur a I'AIN. La principale difficulté liée a ces
matériaux est leur dépot.

L3.4.4 Récapitulatif des propriétés piézoélectriques en fonction des matériaux

Le Tableau I-3 présente les principales propriétés piézoélectriques des matériaux présentés dans
cette partie. Ces matériaux sont comparés au Quartz qui est 'un des premiers matériaux utilisés. On
retrouve encore ce matériau dans les substrats piézoélectriques pour les résonateurs destinés aux
bases de temps. D’une maniéere générale, on peut distinguer trois échelles de matériaux. Le quartz
occupe le premier niveau. Il s’agit du matériau de référence pour les applications base de temps. Le
second niveau est occupé par I'AIN et le ZnO, qui présente un coefficient es; ¢ dix fois supérieur a celui
du quartz. Ces matériaux ont permis le développement de nouveaux résonateurs a ondes élastiques
adaptés aux composants RF (FBAR: Film Bulk Acoustic Resonator et SMR: Solidly-Mounted
Resonator). Enfin, le troisieme niveau est occupé par le PZT. Son coefficient piézoélectrique es; ¢ est
dix fois supérieur a celui de I'AIN. Ces propriétés exceptionnelles ont permis I'émergence
d’actionneurs présentant des valeurs de déflexion importante. Le PZT est de plus en plus
concurrencé par les matériaux relaxeurs, moins mature industriellement, et par les matériaux sans
plomb comme le BaTiO; ou le (K, Na)NbOs, qui constituent des alternatives intéressantes pour pallier
au probleme du plomb. Le couplage du LiNbO; est également rapporté dans ce tableau car ce
matériau présente un intérét certain pour les filtres radiofréquences a bande relative supérieure a
10%.
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Matériau e (c/m?)  dasg k. (%) ci3 (GPa)  Références
(pm/V) _
AIN 1.3 5.1 7 395 [Muralt2005,
Muralt2008]
Quartz coupe X e;; = 0171 dy; =231 1 c11 = 86.74 [Bechmann1958]
C/m? pm/V GPa
ci3 =107.2
GPa
PZT en couche mince -83-18 603130 7a15 98 [Calame2007,
Tadigadapa2010,
Trolier-
McKinstry2004]
PZT bulk -25.9 ds; = 594 Si1 = [Sherrit1997]
(calculé) pm/V 1.56x10™
dis = 295 m?/N
pm/V
Zn0 -1.0 5.9 9 (mode - [Ballato1994,
longitudinal) Muralt2008,
Tadigadapa2010]
LiNbO; - - 43 (mode de - [Pijolat2010,
cisaillement) Pijolat2010b]
BiScO;-PbTiO; (70/30) -9a-12 - - - [Trolier-
McKinstry2004]
PMN-PT (70/30) -5.5 - - - [Trolier-
McKinstry2004]
PybN-PT (50/50) -143-19 - - - [Trolier-
McKinstry2004]
(K,Na)NbO; - -53.5 - - [Wakasa2011]
(Bio.sNag.s)o.0aBagesTiO; - 31 - - [Wang2010]
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1.4 Les applications des MEMS piézoélectriques a base de PZT

En raison de ses propriétés piézoélectriques, le PZT est tres souvent choisi lorsque I'on utilise une
transduction piézoélectrique. Le point faible du PZT concerne ses pertes viscoélastiques et
diélectriques importantes lorsque I'on augmente la fréquence, ce qui le rend moins intéressant que
I'AIN pour les applications résonateurs RF, bien que ce dernier présente des propriétés
piézoélectriques plus faibles. Dans cette partie, nous nous concentrerons sur trois applications
présentant un potentiel important pour le développement du PZT. Le premier focus concerne les
systemes de récupération d’énergie, qui se développent de plus en plus. D’un autre c6té, nous
parlerons des tétes d’'impression a jet d’encre. Comme on a pu le voir au début de ce chapitre, ce
marché est I'un des plus gros marché des MEMS avec 2 milliards de dollars de chiffre d’affaires par
an. Méme si ces applications ne seront pas abordées par la suite dans ces travaux, j'ai choisi de les
présenter dans ce manuscrit car elles représentent deux débouchés majeurs pour les applications a
base de PZT en couche mince. Enfin, nous nous intéresserons aux interrupteurs RF MEMS. Le PZT est
une solution séduisante pour actionner ce type de composant. La conception, la fabrication et la
caractérisation d’un tel composant seront également présentées dans le chapitre IV.

I.4.1 Larécupération d’énergie mécanique

De plus en plus instrumenté, les systemes actuels doivent aussi étre de plus en plus économes en
énergie. En paralléle de la réduction des pertes et de 'augmentation de I'efficacité énergétique des
systemes, une autre fagon d’aborder le probleme de la consommation d’énergie consiste a récupérer
I’énergie du milieu ambiant pour augmenter la quantité d’énergie fournie au systeme. Notre
environnement est le siege d’innombrables sources d’énergies mécaniques. Ces énergies se
présentent sous la forme de vibration (appareils électroménagers) et de forces de pression
(déformation d’une chaussure). Par exemple, on trouve dans notre environnement des vibrations
dont 'accélération varie de 0,1 m/s’ pour un réfrigérateur a 10 m/s’ pour une machine-outil. Les
fréquences de ces vibrations sont comprises entre 50 Hz et 400 Hz [Roundy2003].

Pour récupérer une énergie liée a une vibration, on peut chercher a mettre en résonance une
structure piézoélectrique. Les structures sont principalement de type poutre encastrée-libre ou
membrane. Une structure de type poutre encastrée-libre est représentée en Figure I-11.

aluminium

. );___%il:r_:mde

Figure I-11. Structure de récupération d'énergie a base d'une poutre piézoélectrique. [Marzencki2007].
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L'inconvénient des capteurs résonants MEMS fonctionnant a quelques dizaines de Hz est que la
quantité d’énergie récupérée diminue lorsque la masse sismique du composant diminue, ce qui
limite la réduction des dimensions de ce type de composant.

Les systemes de récupération d’énergie fondés sur une structure vibrante permettent de récupérer
des puissances allant de la dizaine de nW [Marzencki2007] a une centaine de uW [Ricart2011] pour
des accélérations inférieures 3 10 m/s> Ces puissances sont récupérées en continu. Récemment,
Kwon et al. ont montré qu’ils pouvaient récupérer 29,6 uW a I'aide d’un MEMS piézoélectrique pour
une accélération de 0,16 m/s® [Kkwon2011]. Ricart et al. ont montré que I'on pouvait récupérer 106
UW avec une accélération de 1,5 m/s” [Ricart2011]. Les fréquences de résonance de ces composants
sont de quelques centaines de Hz, ce qui les rend compatibles avec les fréquences que I'on rencontre
dans une habitation ou dans une usine. Le lecteur intéressé pourra trouver plus d’informations dans
la these de Sébastien Boisseau par exemple [Boisseau2011] ou dans une récente revue publiée par
Harb, A. [Harb2011].

1.4.2 Les tétes d'impression a jet d’encre

Aujourd’hui, I'un des gros débouchés identifiés pour les actionneurs a base de PZT concernent les
tétes d’impression pour imprimante a jet d’encre [Muralt2009]. Plusieurs technologies sont
disponibles pour actionner une téte d’'impression a jet d’encre. Celles-ci sont représentées en Figure
I-12.

ous Drop-on:
| | | |
Binary || Multiple || Hertz || nbot
| | | |
Thermal Piezo Elstatic | | Acoustic
——
Top shooter | | Side shooter
[ ] | ]
Squeeze Bend Push Shear

Figure I-12. Classification des technologies pour réaliser une téte d'impression a jet d'encre. [Wijshoff2010].

Il existe deux grands modes de fonctionnement des tétes d’'impression a jet d’encre : soit I'encre est
éjectée en continu et les gouttes sont déviées vers un canal de récupération lorsque I'on ne souhaite
pas déposer d’encre, soit I'encre est éjectée a la demande (drop-on-demand). Dans ce dernier cas,
deux technologies sont en concurrence : I'éjection thermique et I'éjection piézoélectrique. L'éjection
électrostatique et I'éjection acoustique sont marginales. Dans le cas de I'éjection thermique, I'encre
est chauffée localement, provoquant la formation d’une bulle autour du composant de chauffage et
donc I'éjection d’une goutte d’encre par augmentation de la pression dans la chambre. Dans le cas
des systemes piézoélectriques, une membrane est actionnée par un film mince piézoélectrique.
L'éjection des gouttes est provoquée par la déformation de la membrane. L’avantage des dispositifs
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piézoélectriques provient de la différence de colt de fabrication de I’encre utilisée par rapport aux
encres destinées a I'éjection thermique. L'encre n’a pas besoin d’étre fonctionnalisée, contrairement
aux dispositifs a éjection thermique ou il faut maftriser précisément la formation de la bulle.

Il existe quatre grands modes de fonctionnement des éjecteurs d’encre piézoélectriques, représentés
en Figure |-13.

Piezoelectric drop-on-demand inkjet technologies

(a) Squeeze Mode (b) Bend Mode (c) Push Mode
Diaphra@.
-
-
B L
< Piezo Piezo
é Piezo Ceramics Ceramics
Ceramics = |nk Diaphragm Ink
Shear Mode
(d) Ink Inlet (e)

Manifold ——— >

/ i
-<«— Cover Plate
Bond Pads

\ Nozzle PIIte

/
Base Plate / \ A
Channel \ Nozzle pjeso | | ink |

Aluminium Ceramics Channel
Electrode

Figure I-13. Quatre technologies pour changer le volume de la chambre. Source [Brunahl2002]

Dans le premier cas (« squeeze mode »), la chambre est entourée par un film piézoélectrique. Un
signal électrique est appliqué sur les électrodes intérieure et extérieure. La chambre se contracte
radialement pour éjecter la goutte d’encre. Cette technologie a été développée par Samsung
[Kim2009].

Dans le second cas (« bend mode »), on utilise I'effet bilame pour déformer la membrane. Le
matériau piézoélectrique est posé sur une couche élastique. C'est le cas des composants développés
par Seiko-Epson, leader mondial des tétes d’impression piézoélectrique a jet d’encre grace a sa
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technologie « Micro Piezo Print Head » [Boyd2007], [Murai2006], [Okumura2007], Fuji-Xerox
[Murata2009], Samsung [Chung2003], Panasonic [Fujii2007] et Kyocera [Satake2003].

Le 3°™ cas (« Push mode ») est trés similaire au cas précédent sauf que I'on n’utilise plus ici I'effet
bilame, mais la déformation perpendiculaire au champ (effet d3;) qui vient actionner la membrane.
Ce type de composants a été étudié par Hewlett-Packard [VanVooren2000].

Enfin le dernier mode d’actionnement correspond au mode de cisaillement (« shear mode »). Ce type
d’actionnement a notamment été développé par Konica-Minolta [KonicaMinolta] et Kodak
[Braun1997].

Le type d’actionnement le plus efficace est celui d’Epson (« bend mode »). Les chambres sont
actionnées par une couche de PZT épaisse d’un micrometre. Grace a sa technologie de PZT en film
mince, Epson a pu réduire la largeur des chambres d’éjection et augmenter la densité de buses pour
atteindre 360 buses par pouce.

La technologie d’éjection d’encre par une résistance thermique est utilisée par HP, Canon, Lexmark,
Olivetti et Xerox, principalement grace a la technologie développée par Canon.

Un autre avantage de la technologie piézoélectrique est que I'on peut éjecter toute sorte de
matériaux, pour les écrans plats, les écrans a cristaux liquides, les filtres de couleurs, les LEDs (Light
Emitting Diode — diode électroluminescente) a base de polymeére, les écrans flexibles, les circuits
imprimés, les cellules RFID (Radio-Frequency IDentification) ou encore les cellules solaires
[Wijshoff2010].

1.4.3 Interrupteurs MEMS RF

14.3.1 Interrupteurs monolithique et MEMS RF

Les interrupteurs de type MEMS proposent un mode de fonctionnement radicalement différent des
solutions monolithiques. Alors que les solutions monolithiques comme les transistors FET ou les
diodes P-I-N permettent de moduler le courant dans un semiconducteur, les interrupteurs MEMS
proposent d’utiliser un contact mécanique. Grace a ce changement de technologie, les interrupteurs
MEMS consomment trés peu, présentent une forte isolation et de tres faibles pertes d’insertion par
rapport aux solutions monolithiques. lls sont aussi tres linéaires en fonction de la fréquence. Leur
gamme de fonctionnement atteint 200 GHz. Cependant, leur vitesse de commutation, leur tenue en
puissance et leur fiabilité doivent encore étre améliorées. Ce type d’interrupteur peut étre utilisé
dans les systémes radars pour la défense (5 — 94 GHz), les radars anticollision des automobiles (24,
60 et 77 GHz), les systémes de communications satellites (12 — 35 GHz) ou encore les systéemes de
communications sans fil (0.6 — 6 GHz) [Rebeiz2001, Rebeiz2003].

La Figure I-14 compare les performances des différentes technologies d’interrupteurs RF. Dans ce
graphique, les interrupteurs MEMS sont comparés aux interrupteurs de type MESFET, aux diodes P-I-
N et aux interrupteurs optoélectroniques [Grant2004]. Les données présentées dans ce graphique
ont été calculées par I'auteur.
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Figure I-14. Figures de mérite des différents types d'interrupteurs. 1) interrupteur optoélectronique. 2) interrupteur
optoélectronique. 3) diode P-I-N 4) Interrupteur optoélectronique. 5) Transistor FET. 6) interrupteur MEMS Rockwell. 7)
Ligne coplanaire. Carrés gris : interrupteur mécanique coaxial [Grant2004].
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La figure de mérite pour chaque type de composant correspond au rapport Slfn, c’est-a-dire au
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rapport entre l'isolation (transmission résiduelle quand le composant est a I’état bloqué) et les pertes
d’insertion (transmission lorsque le composant est a I'état passant). Les solutions électroniques sont
limitées par leur faible isolation et leurs pertes d’insertion importantes. La meilleure solution est
I'interrupteur MEMS. La ligne coplanaire et les interrupteurs mécaniques coaxiaux servent de
référence. La mesure de I'état bloqué de la ligne coplanaire correspond a un gap de 60 um sur un
substrat en quartz. Les interrupteurs mécaniques coaxiaux sont des interrupteurs intégrés dans les
cables d’antenne. Ces composants sont des composants massifs.

L4.3.2 Les différents types d’interrupteurs MEMS RF

[.4.3.2.1 Principe de commutation électrique

Le principe d’un interrupteur MEMS est de faire varier I'impédance d’une ligne coplanaire. Pour faire
varier cette impédance, il est par exemple possible d’ouvrir un contact mécanique au milieu de la
ligne. C'est le cas des interrupteurs ohmiques. Il est également possible de changer I'impédance de la
ligne en approchant une surface de fagon a faire varier la valeur d’une capacité MEMS. C’est le cas
des interrupteurs capacitifs. Les interrupteurs RF MEMS peuvent étre intégrés en série ou en
parallele dans un guide d’onde coplanaire. Dans le premier cas, le contact permet d’assurer la
continuité de la ligne de transmission de l'interrupteur. Dans le second cas, la ligne de transmission
est continue. Le contact permet de relier la masse a la ligne de transmission pour court-circuiter
cette derniére.

| ' Ohmique ' Capacitif
Série DC - 50 GHz 10— 50 GHz
Parallele DC-60 GHz 10-200 GHz

Tableau I-4. Domaines de fréquence de fonctionnement des interrupteurs MEMS RF. [Rebeiz2003]
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Le Tableau I-4 présente les domaines de fréquence de fonctionnement des interrupteurs RF en
fonction du type de contact et de la position de l'interrupteur dans le guide d’onde. Seuls les
interrupteurs ohmiques peuvent fonctionner a basses fréquences car le contact assure la continuité
physique de la ligne. La capacité d’un interrupteur capacitif est vue comme un circuit ouvert a trés
basse fréquence. Les interrupteurs paralléles présentent la plus grande plage de fonctionnement car
la ligne de transmission reste continue et ne subit pas de pertes au niveau du contact. Pour un design
donné, la bande de fonctionnement d’un interrupteur capacitif est restreinte (une dizaine de GHz).
L'interrupteur doit étre adapté au domaine de fréquence de I'application visée.

1.4.3.2.2 Principes d’actionnements
Il existe quatre grands principes pour actionner un interrupteur MEMS :

- l'actionnement électrostatique,

- l'actionnement électromagnétique,
- l'actionnement thermique,

- l'actionnement piézoélectrique.

Les avantages et inconvénients de chaque actionnement sont synthétisés dans le Tableau I-5.

Actionnement Electromagnétique Thermique Electrostatique Piézoélectrique
Consommation Elevée Elevée Faible Faible
Fabrication Complexe Facile Facile Complexe
Tension de claquage Elevée Elevée Faible Faible

Tension de Faible Faible Elevée Faible
fonctionnement

Vitesse de commutation Elevée Faible Elevée Elevée

Tableau I-5. Comparaison des performances des différents types d'actionnement d'un composant MEMS.

Les performances RF des interrupteurs présentés par la suite sont rassemblées dans le Tableau I-6.

Type Type Pertes Isolation Pertes par Référence
d’actionnement d’insertion réflexion

Electrostatique Résistif 0.25dB a2 25dBa2 30dBa2 [Radant]
GHz GHz GHz

Electrostatique Capacitif  0.07dBa40 35dBa40 -- [Raytheon2010]
GHz GHz

Electromagnétique Résistif 0.3dBa 10 34 dBal0 24 dBa 10 [Fomani2010]
GHz GHz GHz

Thermique Résistif 0.18dB a2 57dBa?2 [Saias2003]
GHz GHz

Piézoélectrique Résistif 0.65dBa5 27dBa5 34dBa5 [Park2006]
GHz GHz GHz

Tableau I-6. Récapitulatif des performances des interrupteurs RF présentés dans I'état de I'art.

1.4.3.2.2.1 Actionnement électrostatique

Le mode d’actionnement le plus utilisé est I'actionnement électrostatique. En mettant deux surfaces
métalliques en regard et en appliquant un champ électrique entre les deux matériaux, une force
électrostatique apparait. Ce type d’actionnement est le plus utilisé pour les interrupteurs RF car c’est
la technologie la plus simple a mettre en ceuvre. La consommation est en outre limitée et la vitesse
de commutation est élevée. L'inconvénient est par contre que les tensions de fonctionnement sont
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élevées si I'on souhaite utiliser ce type de structure dans un appareil sans fil (téléphone, tablette,
etc.). La tension d’actionnement de l'interrupteur Radant est par exemple supérieure a 20V. La
tension d’actionnement de l'interrupteur Raytheon atteint 30V. Une illustration d’un des rares
interrupteurs MEMS commercialisés est donnée en Figure I-15. Il s’agit d’un interrupteur
électrostatique développé par Radant MEMS [Radant]. Un autre exemple est linterrupteur
développé par Raytheon (ex Texas Instruments) qui est actuellement en phase de qualification
[Raytheon2010].

Contact Detail

Figure I-15. Interrupteur RF développé par Radant. [Radant]

1.4.3.2.2.2 Actionnement électromagnétique

Afin de diminuer la tension d’actionnement d’un interrupteur MEMS, on peut utiliser d’autres types
d’actionnement, comme ['actionnement électromagnétique. Lorsqu’un aimant est soumis a un
champ magnétique, il tend a s’orienter en suivant les lignes de champ. La réalisation d’un tel
composant implique d’intégrer une bobine pour générer le champ magnétique. L'intégration d’une
bobine est difficile, ce qui rend la fabrication complexe. La Figure 1-16 présente un exemple
d’interrupteur électromagnétique avec maintien électrostatique développé par le CIRFE
[Fomani2010]. Le maintien électrostatique permet de réduire les pertes d’insertion. Comme le
contact est déja établi par I'actionnement électromagnétique, la tension requise par le maintien
magnétique est plus faible. La tension d’actionnement est encore élevée puisqu’elle atteint 24 V
dans le cas de linterrupteur développé par le CIRFE. Un autre interrupteur magnétique a été
développé par Schneider Electrics et le CEA-Léti pour les applications basses fréquences
[Coutier2009].

Dielectric
Cantilever

Cantilever
Coil

Port 1

Substrate
Coil
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B Vel

] Alumina Substrate

Contact Bar

Port 2

Figure I-16. Interrupteur actionné électromagnétiquement avec maintien électrostatique [Fomani2010].
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1.4.3.2.2.3 Actionnement thermique

Le troisieme principe est I'actionnement thermique. Un bilame est réalisé en déposant un matériau
conducteur sur une couche élastique. En faisant passer un courant dans le matériau résistif, de la
chaleur est produite par effet Joule. La dilatation thermique de la couche conductrice vient actionner
la structure bilame et permet de commuter l'interrupteur. Ce type de structure est relativement
facile a réaliser mais la consommation de ce type de composants est importante, comparée aux
autres solutions, comme l'actionnement électrostatique. De méme, la vitesse de commutation est
faible, a cause du temps de chauffage de la résistance. Ce type d’actionnement peut aussi étre
couplé avec un maintien électrostatique, pour diminuer les pertes d’insertion. La Figure I-17 présente
un interrupteur actionné thermiquement avec maintien électrostatique. Deux résistances sont
situées de part et d’autre de la poutre encastrée-encastrée. Celle-ci présente un flambage pour
augmenter |'écart entre le contact et la ligne de transmission. De cette fagon, on augmente aussi
I’énergie de commutation du composant (état passant vers état bloqué) pour éviter le collage. Cet
interrupteur a été développé par ST Microelectronics et le CEA-Léti [Saias2003]. La tension
d’actionnement est de 10V. Le temps de commutation de la structure est de 250 ps.

Figure I-17. Interrupteur avec actionnement thermique et maintien électrostatique [Saias2003].

1.4.3.2.2.4 Actionnement piézoélectrique

Enfin, le dernier type d’actionnement est I'actionnement piézoélectrique. Ce type d’actionnement
fonctionne sur le principe du bilame. Une couche piézoélectrique est posée sur une couche élastique.
Un champ électrique appliqué dans le matériau piézoélectrique génére une contrainte mécanique
dans la couche piézoélectrique. La différence de contraintes dans le bilame vient défléchir la
structure. Ce type d’actionnement permet d’obtenir de grandes déflexions avec une faible tension
d’actionnement et une faible consommation par rapport aux autres solutions. La vitesse de
commutation est en outre élevée. Par contre, la fabrication est plus complexe que pour les autres
types d’actionnement car il faut réaliser le bilame piézoélectrique avec ses électrodes
d’actionnement.

Le matériau le plus utilisé pour fabriquer des interrupteurs piézoélectriques est le PZT car c’est le
matériau qui présente les coefficients piézoélectriques les plus élevés. L’AIN a aussi été évalué pour
actionner des interrupteurs [Chapuis2007, Klaasse2004]. Cependant, I'AIN présente un faible
coefficient piézoélectrique par rapport au PZT pour étre utilisé dans un actionneur (pour I'AIN, d3; = -
2.4 pm/V [Karabalin2009] contre -17.7 pm/V [Calame2007] pour le PZT).
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Le principe le plus utilisé est celui du bilame avec actionnement d;;. Le champ est appliqué suivant
|’épaisseur du matériau piézoélectrique. Un exemple d’interrupteur utilisant un mode
d’actionnement de type di;; a été présenté par l'université de Pennsylvanie [Gross2003]. Le
coefficient ds; est plus important que le coefficient d3;, ce qui permet d’augmenter la déflexion de
I"actionneur pour un champ électrique identique. Par contre, la tension nécessaire est importante car
I’espacement entre deux électrodes est limité par la lithographie de I'électrode interdigitée (2 um).

Plusieurs interrupteurs piézoélectriques ont été développés. Le travail le plus important a été réalisé
par LG en Corée du Sud qui a développé plusieurs interrupteurs piézoélectriques séries et paralléles.
Les ingénieurs de LG ont également réalisé un interrupteur complétement encapsulé. Les résultats

électriques des composants développés par LG sont résumés dans le Tableau I-7.

Contact Type Encapsulation Tension Isolation Pertes Référence
d’insertion
Capacitif  Série Non 3.5V 18dBa5GHz 0.7dBa5GHz [Lee2004]
Ohmique Série Non 2.5V 62dBa2GHz 0.7dBa2GHz [Lee2004]
2.5V 42dBa2GHz 0.25dBa2GHz [Lee2005]
2.5V 42dBa2GHz 0.22dBa2GHz [Lee2005b]
2.5V 44dBa2GHz 0.22dBa2GHz [Park2007]
Ohmique Parallele  Non 5V 24 dB a 20 1dBa20GHz [Lee2007]
GHz 0.3dBa5GHz
19dB a5 GHz
Ohmique Série Oui 5V 264 dB a 5 0.63dBa5GHz [Park2006]
GHz

Tableau I-7. Performances des interrupteurs présentés par LG.

Les tensions d’actionnement des composants sont inférieures ou égales a 5V, ce qui rend ce type de
composants facilement intégrable dans un systéme sans-fil ou la tension disponible est limitée (5V
dans les téléphones portables par exemple). Le premier interrupteur développé était de type série-
capacitif [Lee2004]. L'interrupteur présente de bonnes pertes d’insertions et une faible tension
d’actuation mais I'isolation est faible (18 dB a 5 GHz). L’amélioration des performances RF passe par
I’adoption d’une structure de type série-ohmique. Les pertes d’insertions diminuent ainsi a 0.22 dB a
2 GHz et l'isolation augmente grandement a plus de 40 dB a 2 GHz [Lee2004, Lee2005, Lee2005b,
Park2007]. Enfin, une structure de type interrupteur parallele-ohmique a aussi été testée [Lee2007].
Les pertes d’insertion sont comparables mais I'isolation est plus faible (19 dB a 5 GHz).

Finalement, LG a fabriqué un interrupteur complétement encapsulé [Park2006]. L’encapsulation est
de type « wafer-level packaging », c’est-a-dire qu’elle est réalisée a I'échelle du wafer. De cette
facon, tous les composants sont encapsulés ensemble, ce qui diminue le colt du cette étape.
L’encapsulation est de plus robuste car composée d’'une forte épaisseur de matériau (jusqu’a 100
pum). Linterrupteur est de type série-ohmique, qui présente les meilleures performances pour des
fréquences autour de 2 GHz (standard de la téléphonie mobile). Le schéma de la structure est
représenté en Figure |-18.
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Piezoalactric film Dialac membrana

Figure 1-18. Schéma de l'interrupteur LG encapsulé. [Park2006].

La structure est formée par I'assemblage de deux wafers, le premier contenant I'actionneur et le
second contenant la ligne coplanaire. Les deux wafers sont scellés par des cordons de scellement et
les contacts sont reportés par des vias a travers le capot, puis par des plots métalliques. La structure
d’actionneur utilisée par LG est illustrée en Figure 1-19. Pour cette figure, il s’agit d’un interrupteur
sans encapsulation aux dimensions identiques. La structure de I’actionneur est de type « wind mill »
(moulin a vent), ce qui favorise la planéité du contact. L’électrode au centre permet de fermer le
contact de la ligne de transmission.

Figure I-19. Vue de la structure LG sans encapsulation. [Lee2005].

D’autres structures d’interrupteurs MEMS piézoélectriques ont été réalisées mais elles ne présentent
pas le méme niveau de complexité. Un composant assez proche (scellement Au/Sn mais sans
encapsulation) a ainsi été réalisé au Xlab de l'institut polytechnique de Turin pour les applications
fort courant (1A) [Balma2011]. On peut aussi citer le travail conjoint d’IBM, de I'Université de
Cranfield et du VTT pour réaliser un interrupteur PZT compatible avec I'intégration CMOS. Cette
compatibilité est permise par le report du composant entierement fabriqué sur le wafer CMOS
[Guerre2010]. D’autres interrupteurs piézoélectriques ont été proposés par l'institut des matériaux
pour I'électronique [Dehoff2011]. Des interrupteurs PZT ont aussi été proposés pour réaliser des
fonctions électroniques par le laboratoire de recherche de I'armée américaine [Proie2011,
Proie2011b]. Un convertisseur 3-bit analogique-numérique a par exemple été réalisé. Un
interrupteur PZT a également été co-intégré avec des résonateurs a mode de contour
[Pulskamp2009]. La co-intégration d’un interrupteur AIN avec des résonateurs a mode de contour a
également été réalisée par Mahameed et al. [Mahameed2008].
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I.5 Objectifs de cette these

Le marché des MEMS est aujourd’hui un marché en plein essor. Les analystes tablent sur un marché
de plus de 10 milliards de dollars en 2014, soit quasiment un doublement par rapport a 2008. Les
MEMS qui profiteront le plus de cette croissance sont probablement ceux qui apporteront les
fonctions les plus innovantes, comme les actionneurs. En permettant des déplacements de plusieurs
microns avec une tension d’actionnement de quelques volts, les actionneurs piézoélectriques sont
particulierement bien positionnés.

Le meilleur matériau pour l'actionnement piézoélectrique est aujourd’hui le PZT. Le PZT est un
matériau de synthése complexe. Plusieurs compositions et orientations sont possibles pour les films
minces de PZT. On verra dans le chapitre Ill que de ces paramétres dépendent les propriétés
piézoélectriques du matériau. Les conditions de dép6t du matériau sont donc trés importantes a
maitriser. En plus d’étre piézoélectrique, ce matériau est ferroélectrique. Ses propriétés mécaniques,
thermiques et électriques sont fortement couplées entre elles.

Les objectifs de ce travail de thése sont donc :

- De mattriser I'orientation du PZT en film mince,
- D’améliorer ses propriétés piézoélectriques pour atteindre I'état de I'art,

- D’intégrer ce matériau dans les actionneurs.

Le premier objectif de ce travail de thése porte sur la maitrise des propriétés structurales du PZT
déposé en couches minces. Cet objectif constitue le travail présenté dans le second chapitre de ce
manuscrit de theése. Le travail principal porte sur la maitrise de I'orientation, pour obtenir des
couches préférentiellement orientées (100). Il sera en effet montré dans le chapitre lll que les
coefficients piézoélectriques les plus élevés sont obtenus pour cette orientation.

Les propriétés piézoélectriques du PZT dépendent des propriétés structurales du matériau. La
comparaison des propriétés piézoélectriques en fonction de I'orientation est ainsi abordée dans le
troisieme chapitre. La maitrise de l'orientation du PZT en film mince est en effet le paramétre
déterminant pour améliorer ses propriétés piézoélectriques.

Enfin, les deux chapitres suivants présentent I'intégration du PZT dans deux types d’actionneurs. Le
premier est un interrupteur RF MEMS actionné piézoélectriquement par une couche ultrafine de PZT.
Ce composant illustre I'intégration d’une fine couche de PZT dans un dispositif entierement
fonctionnel. Le dernier chapitre rapporte la fabrication d’un composant a base d’'une membrane
actionnée par un film de PZT de 2 um d’épaisseur. Ce chapitre présente l'intégration des
développements matériau dans un composant piézoélectrique. L'étude de la fiabilité de nos films de
PZT est également abordée dans ce chapitre.
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Chapitre II - Maitrise de l'orientation

II.1 Introduction

La maitrise de l'orientation préférentielle (texturation) du PZT pour obtenir des films minces
ferroélectriques et piézoélectriques est essentielle. A I'inverse des céramiques, formées par frittage,
c’est-a-dire par adhérence mécanique de grains d’une poudre sous apport de chaleur, qui ne
présentent pas d’orientation préférentielle a I’échelle macroscopique, les couches minces de PZT (<
guelques microns) sont tres fortement texturées car elles sont formées par un procédé fondé sur la
croissance de grains. Ce mécanisme de formation est tres favorable a I'apparition d’une orientation
préférentielle dans le matériau. Les propriétés diélectriques, ferroélectriques et piézoélectriques du
matériau dépendent fortement de cette orientation préférentielle, en plus de la microstructure du
film (densité par exemple).

Pour obtenir des couches minces de PZT piézoélectrique, le matériau est d’abord déposé sur un
substrat. La cristallisation se fait aprés dép6t du matériau amorphe ou directement au cours du
dépot. Dans les deux cas, le PZT croit a partir du substrat. Le mécanisme de cristallisation du PZT est
principalement conditionné par la nucléation des grains, c’est-a-dire que I'énergie nécessaire pour
initier la nucléation d’un grain est supérieure a I'énergie nécessaire pour continuer sa croissance.
Plusieurs conditions interviennent dans le procédé de nucléation. Par exemple, celui-ci est
directement influencé par I'empilement présent sous le matériau au moment de la cristallisation. La
texturation de I'électrode, sa contrainte résiduelle et la composition de sa surface peuvent conduire
a des orientations préférentielles différentes. La maitrise du procédé de dépot utilisé est aussi
déterminant pour assurer la qualité cristalline du film. Certaines conditions favorisent la cinétique de
nucléation des grains (111) alors que l'orientation la plus stable du point de vue de la
thermodynamique est I'orientation (100). L'un des parameétres essentiels réside dans la structure et
la texture de I'électrode inférieure. Trois conditions peuvent favoriser la nucléation (111) du PZT : la
diffusion du Ti a la surface de I’électrode supérieure, la formation d’un intermétallique Pt-Ti ou Pt-Pb
et la contrainte résiduelle du platine. La texturation de la couche de PZT peut aussi étre conditionnée
par l'utilisation d’une couche de germination, rajoutée entre I'électrode inférieure et le matériau
pour favoriser la nucléation d’un seul type de sites pour obtenir |'orientation recherchée. C'est cette
solution qui est la plus utilisée pour choisir I'orientation des films de PZT.

Le but de I'étude présentée dans ce chapitre est de montrer que I'on peut maitriser 'orientation
préférentielle des films de PZT obtenus en choisissant les propriétés de I'électrode inférieure de
platine. De cette facon, on n’utilise pas de couche de germination qui nécessiterait de réaliser
plusieurs étapes technologiques supplémentaires. La premiere partie de ce chapitre présente |'état
de I'art des mécanismes de croissance du PZT et du procédé sol-gel pour la maitrise de I'orientation
du PZT. La seconde partie de ce chapitre présente la fabrication et la caractérisation structurale des
couches fabriquées, ainsi que I'analyse des résultats obtenus.

Les propriétés expérimentales diélectriques, ferroélectriques et piézoélectriques seront présentées
dans le chapitre lll.
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II.2 Etatdel’art

Cet état de I'art est divisé en deux parties. La premiére partie présente I'empilement Pt/TiO,/SiO,/Si.
Cet empilement est le plus utilisé pour fabriquer des couches minces de PZT. La seconde partie traite
de la fabrication du PZT proprement dite.

I1.2.1 Influence de '’empilement sous la couche mince de PZT

IL.2.1.1 Choix de la couche barriere

Les températures utilisées pour la cristallisation du PZT sont la plupart du temps supérieures ou
égales a 550°C, température a partir de laquelle la phase pérovskite se forme. A ces températures, il
y a un risque important de diffusion du plomb dans le substrat. Pour éviter la diffusion du plomb
dans le silicium, il faut utiliser une couche servant de barriere de diffusion. La couche la plus
fréquemment utilisée est I'oxyde de silicium, car elle peut étre obtenue facilement par traitement
thermique du substrat en silicium.

I1.2.1.2 Choix de I'électrode inférieure

Le choix de I'électrode inférieure est déterminant pour la croissance et les propriétés du PZT.
Plusieurs électrodes ont été étudiées comme le LaNiO; [Chen1996] pour diminuer la fatigue
ferroélectrique, c’est-a-dire la baisse de la polarisation a saturation lorsqu’on utilise le matériau en
régime bipolaire, le RuO, [Al-Shareef1995], le SrRuO; [Cross1998] ou encore l'iridium et I'oxyde
d’iridium [Fujisawa2001, Wang2002]. Cependant, I'électrode inférieure la plus fréquemment utilisée
pour faire croitre du PZT est le platine, car il est inerte chimiquement et ne diffuse pas [Muralt1998].
De plus, il permet d’obtenir une interface métal-ferroélectrique favorable et ne dégrade pas les
propriétés du film de PZT.

I1.2.1.3 Importance de la couche de Pt

Quelle que soit la méthode de dépot du PZT, la texturation du platine est un parametre important
pour la texturation du PZT. Lorsque le platine est majoritairement orienté selon le plan (111), le PZT
peut étre orienté soit suivant le plan (100) soit suivant le plan (111), selon les conditions de procédé
utilisées. Pour améliorer la texturation du platine, il a été mis en évidence qu’il fallait le déposer en
maintenant le substrat entre 400 °C et 800 °C [Sreemany2006]. Plusieurs études ont également
montré l'intérét de déposer le Pt a partir de 400°C pour favoriser les propriétés ferroélectriques du
PZT [Fox2004, Vilquin2002].

I1.2.1.4 Choix de la couche d’accroche

L'adhérence du platine sur le SiO, est faible. Pour favoriser son adhérence, il faut utiliser une couche
d’accroche. Le titane est le matériau le plus fréquemment utilisé comme couche d’accroche. D’autres
matériaux sont aussi utilisés comme le zirconium, le tantale et leurs oxydes [Jeon2000, Maeder1998,
Mardare2005].

La cristallisation du PZT impose des températures élevées (> 500°C). A ces températures, il a été mis
en évidence que le titane pouvait diffuser dans le platine jusqu’a l'interface PZT/Pt [Abel991,
Kim1995, Kim1997, Kweon2001, Nam2000]. La présence de titane a la surface du platine peut
favoriser la cristallisation du PZT dans sa phase pérovskite.

Pour limiter la diffusion du titane et améliorer la stabilité de la couche d’accroche, il a été proposé
d’oxyder le titane avant le dépo6t du platine [Sreenivas1993].
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L’empilement le plus fréquemment utilisé aujourd’hui est donc le suivant : Pt/TiO,/SiO,/Si.

I1.2.2 Cristallisation du PZT

De nombreux parametres influencent la cristallisation du PZT. Ces parametres ne sont pas identiques
selon la méthode de fabrication utilisée. Dans le cas de la pulvérisation cathodique, les facteurs
influencant la cristallisation sont I'évaporation du plomb au cours du dépét et la température du
substrat lors du dépo6t. Il est nécessaire de chauffer le substrat a une température suffisante pour
cristalliser le film in-situ car les films cristallisés par recuit post-dép6t présentent des propriétés
physiques inférieures aux films cristallisés in-situ [Muralt2008]. Dans le cas du procédé sol-gel, les
facteurs déterminants sont les températures de calcination et de cristallisation, ainsi que le type de
recuit de cristallisation. La formation de phases intermédiaires comme la phase pyrochlore ou la
formation d’intermétalliques influencent la cristallisation. La température de calcination est la
température a laquelle on chauffe le matériau pour obtenir un film amorphe. La température de
cristallisation est la température a laquelle on chauffe le matériau pour obtenir un film cristallisé en
phase pérovskite.

IL.2.2.1 Nucléation du PZT

La cristallisation du PZT est conditionnée par le processus de nucléation. C’'est-a-dire que I'énergie
nécessaire pour initier la nucléation est supérieure a I’énergie nécessaire pour continuer la
croissance du film [Kwok1993, Muralt2006]. Dans ces conditions, la maftrise de la texturation de la
premiere couche est primordiale car elle va conditionner par la suite I'orientation préférentielle de
I’ensemble du film.

I11.2.2.2 Influence du Ti diffusé sur la nucléation

Lors du dépbt en température du platine et lors du recuit de cristallisation du PZT, il a été mis en
évidence que le titane pouvait diffuser jusqu’a l'interface PZT/Pt. Le Ti diffusé favorise la formation
de la phase pérovskite [Abe1991, Kim1997]. La présence « d’hillocks », monocristaux de platine qui
se forment sous l'effet d’'une contrainte compressive dans I'électrode, peut aussi favoriser la
nucléation du PZT [Spierings1995].

11.2.2.3 Influence du procédé sol-gel

Le Tableau II-1 regroupe les conditions de calcination et de cristallisation utilisées dans plusieurs
études rapportées dans la littérature, et met en évidence l'influence de la température de
calcination, de la température de cristallisation et du type de recuit de cristallisation sur I'orientation
obtenue.

La calcination est une étape déterminante dans le procédé sol-gel car elle permet d’éliminer les
solvants et les composés organiques encore présents dans le gel pour former une couche de
matériau amorphe. Les résultats présentés montrent qu’une température de calcination élevée
favorise I'orientation préférentielle (100) alors qu’une température de calcination plus faible favorise
I'orientation (111). En utilisant des conditions de cristallisation fixes, Aoki et al. [Aoki1994] ont
montré qu’une température de calcination de 480°C permettait d’obtenir I'orientation majoritaire
(111) alors gu’une température de calcination de 650°C permettait d’obtenir I’orientation majoritaire
(100). De méme, Kim et al. [Kim1994] ont montré qu’en utilisant une température de calcination de
350°C, le PZT était texturé suivant I'orientation (100), alors qu’en utilisant une température de
calcination de 330°C, il était texturé (111). Ces résultats vont dans le méme sens que ceux de Brooks
et al. [Brooks1994], qui ont montré qu’en calcinant le PZT a 350°C, celui-ci serait orienté (111) alors
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gu’en le calcinant a 450°C, celui-ci serait orienté (100). Ce résultat a aussi été montré par Gong et al.
[Gong2005]. En faisant varier la température de calcination de 200°C a 500°C, ils ont montré qu’en
augmentant la température de calcination, l'orientation (100) était favorisée jusqu’a atteindre un
optimum pour 450°C. Il est impossible de déterminer une température limite pour laquelle le PZT
serait texturé (111) si I'on utilise une température de calcination plus faible ou (100) si I'on utilise une
température de calcination plus élevée car d’autres parametres du dépét influencent également

I'orientation obtenue, comme le type de recuit de cristallisation.

Référence Température de Température et type de Orientation obtenue
calcination recuit de cristallisation
Alkoy2007 400°C 600°C, four (100)
650°C, RTA (1112)
Aokil994 650°C 650°C (10 minutes sous (100)
480°C air = four ?) (112)
Brooks1994 450°C 600°C, RTA (100)
350°C (1112)
Gong2005 450°C 650°C, RTA (100)
200°C (111)
Kim1994 350°C 650°C, RTA (100)
330°C (1112)
Kobayashi2005 250°C 700°C, RTA (100)
470°C (111)
Wang2005 300°C 650°C, four (100)
600°C, RTA (1112)

Tableau II-1. Températures de calcination et de cristallisation utilisées.

Les résultats combinés d’Alkoy et al. et de Wang et al. tendent a montrer que la température de
cristallisation n’a que peu d’'importance tant qu’elle est suffisante pour permettre la cristallisation du
PZT. Par contre, le type de recuit utilisé (four conventionnel ou RTA) semble avoir un role
déterminant sur I'orientation obtenue. Le recuit dans un four conventionnel favorise I'orientation
(100) alors que le recuit dans un RTA favorise I'orientation (111). La différence principale entre les
deux procédés est la cinétique de cristallisation. Ces résultats vont dans le méme sens que ceux de
Mardare et al. [Mardare2005]. Bien que le PZT soit déposé par PVD dans ce cas, si le film est recuit
dans un four conventionnel a 650 °C (1°/s), le film est cristallisé suivant I'orientation (100). Lorsque le
film est cristallisé dans un RTA (Four a recuit rapide, 10 °C/s) a la méme température, le film est
texturé suivant I'orientation préférentielle (111).

Dans un four classique, la cinétique est tres lente. Dans un four RTA, la montée en température est
extrémement rapide. La prédominance de facteurs favorisant une cinétique de croissance
particuliere pourrait entrainer la croissance d'une phase moins stable que la phase
thermodynamiquement la plus stable.

I1.2.2.4 Mécanisme de cristallisation

Brooks et al. [Brooks1994] proposent le mécanisme de cristallisation suivant : le PZT passe d’abord
de sa phase amorphe a la phase pyrochlore, puis de la phase pyrochlore a la phase pérovskite.
L'orientation (100) est thermodynamiquement privilégiée car elle présente I'énergie de surface la
plus faible, sauf si un autre mécanisme vient favoriser I'orientation (111), en réduisant I'énergie
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d’interface pour cette orientation par exemple. Les mécanismes pouvant favoriser cette derniere
orientation sont :

- Le parametre de maille du Pt (111) qui est trés proche de celui du PZT (111).
- Laprésence d’un intermétallique a la surface du Pt
- Lastabilité de la phase pyrochlore

D’apres Brooks, la présence d’un intermétallique a I'interface n’est pas I'explication la plus plausible.
Pour lui, la stabilité de la phase pyrochlore est déterminante. Celle-ci découle des conditions de
calcination. Lorsque I'on augmente la température de calcination, on augmente la concentration
d’oxygene dans la phase pyrochlore et donc la stabilité de cette derniére. Lorsque le recuit est réalisé
a 350 °C, la phase pyrochlore obtenue est métastable. Cette phase métastable se transforme plus
facilement en phase pérovskite. Ainsi, lorsque le PZT est calciné a basse température, la phase
pyrochlore intermédiaire obtenue lors de la cristallisation se transforme facilement en phase
pérovskite, augmentant la cinétique de cristallisation. L’'orientation (111) est alors obtenue. Si la
calcination est réalisée a 420 °C, la phase pyrochlore intermédiaire obtenue est plus stable que dans
le cas du recuit de calcination a 350 °C et ralentit la cinétique de la cristallisation, favorisant alors
I’orientation (100).

Comme expliqué par Kalpat et Uchino [Kalpat2001], l'orientation (100) est la plus stable
thermodynamiquement parlant, c’est-a-dire que I’énergie de surface des plans (100) est la plus
faible. L'orientation (111) est favorisée cinétiquement parce que son énergie d’interface est la plus
faible, en présence de Ti ou d’un intermétallique notamment.

La présence d’un intermétallique PbPt, ou de titane en surface du platine améliore encore |'accord
de maille entre le PZT (111) et I'interface. La présence d’un intermétallique avant la cristallisation du
PZT a été rapportée plusieurs fois [Chen1994, Tang2003]. Le procédé de dépot PVD et de recuit post-
dépot développé par Ramtron permet de cristalliser le PZT en deux étapes pour favoriser la
formation d’un intermétallique avant de cristalliser le film [Chu2001]. La premiere phase du recuit
consiste a former une couche de nucléation, puis intervient ensuite le recuit de cristallisation
proprement dit.

Enfin, la contrainte résiduelle du PZT peut également influencer la cristallisation du PZT. Il a été
montré par Qin et al. [Qin2000] que du platine en tension permettait d’obtenir du PZT orienté (111)
alors que du platine en compression permettait d’obtenir du PZT (100). Ces résultats ont été
confirmés par Yang et al. [Yang2008]. En recuisant par un recuit conventionnel a 500°C le platine
avant dép6t du PZT, ce dernier était orienté suivant le plan (111). En recuisant le platine a 500°C dans
un RTA, le PZT était orienté suivant le plan (100). La différence entre les deux platines est la
contrainte résiduelle du matériau. Les deux platines sont en tension, c’est-a-dire qu’ils présentent
une contrainte en tension dans le plan normal a leur croissance, mais la contrainte est plus forte dans
le Pt recuit par RTA. Dans le cas ol la contrainte en tension est faible, I'accord de maille entre le PZT
(111) et le Pt (111) diminue I'énergie d’interface, ce qui favorise cette orientation. Dans le cas du Pt
ou la contraintre en tension est plus importante, la différence de parametre de maille entre le PZT
(111) et le Pt (111) devient trop importante pour favoriser 'orientation (111).

La cristallisation du PZT est donc une compétition entre la cinétique de cristallisation, influencée par
la présence de sites de nucléation en surface de I'électrode inférieure qui diminuent I'énergie
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d’interface, et la thermodynamique qui tend a favoriser la phase la plus stable, c’est-a-dire celle dont
I’énergie de surface des plans est la plus faible. De cette facon, on retrouve souvent des grains plus
petits pour la phase (111) que pour la phase (100) car la cinétique de croissance est plus rapide pour
la premiére. La présence de nombreux sites de nucléation favorise I'orientation (111) et la formation
de nombreux grains dont I'extension latérale est limitée. La formation de I'orientation (100) est
limitée par le faible nombre de sites de nucléation, ce qui permet d’obtenir une extension latérale
plus importante. De plus, Perez et al. [Perez 2010] ont observé qu’en augmentant |'épaisseur de leur
dépot, I'orientation du film changeait de (111) a (100) en méme temps que la taille des grains
augmentait, ce qui tend a montrer que 'orientation (100) conduit a de plus gros grains, par une
cinétique plus lente.

Trois phénomeénes peuvent étre responsables de I'obtention de I'orientation (111) plutét que de
I’orientation (100) :

- ladiffusion du Ti qui créé des sites de nucléation,

- la formation d’un intermétallique transitoire qui favorise la formation de sites de nucléation
(111),

- la contrainte résiduelle du Pt qui favorise I'accord de maille entre le PZT (111) et le Pt (111).

Afin de s’affranchir de cette compétition cinétique/thermodynamique, une solution est d’utiliser une
couche de germination, c’est-a-dire une couche déposée sur I'électrode qui permet de favoriser une
orientation préférentielle.

I1.2.2.5 Utilisation d’'une couche de germination
Le Tableau II-2 présente I'état de I'art des couches de germination utilisées dans la littérature.

De méme que la présence de titane diffusé en surface de I'électrode de platine favorise I'orientation
(121), l'utilisation d’une couche de titane sous la couche de PZT déposée par méthode sol-gel permet
de favoriser I'orientation (111), comme montré par Aoki et al. [Aoki1995]. Une couche d’oxyde de
titane permet aussi de favoriser 'orientation (111), comme montré par Muralt et al. [Muralt1998] et
repris par Gong et al. [Gong2003]. A l'inverse, une couche de PbTiO; (PTO) présente sur I'électrode
avant dépo6t PVD du PZT favorise I'orientation (100) [Cho1995]. Dans tous les cas, les couches doivent
étre tres fines. Taylor et al. ont montré qu’en rajoutant du PTO sur le TiO,, on obtenait aussi
I’orientation (100) [Taylor1999, Taylor2000]. Hiboux et Muralt ont balayé différentes compositions
de la couche de germination pour le couple TiO, — PbO [Hiboux2004, Muralt2006]. Les résultats ont
montré que dés que le film de TiO, était continu, le film de PZT était orienté selon le plan (111). Si au
contraire la composition du flux pulvérisé pour former la couche de germination est riche en PbO, la
couche de germination obtenue est du PTO (100). Le PZT est quant a lui orienté selon le plan (100).

Pour obtenir I'orientation (100) avec du PZT sol-gel, les études récentes de I'EPFL, en partenariat
avec AiXACCT et le Sintef, proposent d’utiliser du PTO. Ces résultats ont été détaillés dans les theses
de N. Ledermann [Ledermann2002] et F. Calame [Calame2007b]. Un premier résultat a été obtenu
en utilisant du PTO déposé par pulvérisation cathodique [Ledermann2003]. La méme équipe a
ensuite proposé d’utiliser du PTO déposé par voie sol-gel [Calame2007, Raeder2007, Tyholdt2007].
Cette méthode permet de limiter la complexité de I'obtention de couches de PZT car le PTO et le PZT
sont tous deux déposés par voie sol-gel.
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Les travaux menés par Panasonic (anciennement Matsushita Electric Industrial) ont montré que
|'utilisation du MgO comme substrat [Kanno1997, Kanno2003] ou comme couche sous le platine sur
un substrat de silicium [Fujii2007] permettait d’obtenir du Pt (100) au lieu du Pt (111). Cette
orientation du platine favorise le PZT (001).

Enfin, l'utilisation d’une couche de germination en STO déposée par voie sol-gel a permis d’obtenir

des films de PZT dont I'orientation est (110) [Ambika2010].

FEEET Dépot PZT Couche de germination utilisée Orientation obtenue
Aokil995 Sol-gel Ti (2 nm) (1212)
Cho1995 PVD in-situ PTO (3.5-7 nm) (100)
Gong2003 Sol-gel PbO (20 nm) (100)
TiO, (20 nm) (1212)
Gong2004 Sol-gel PbO sol-gel cristallisée a 500°C (100)
Muralt1998 PVD in-situ TiO, (1 -5 nm) (111)
Hiboux1999 PVD in-situ PTO (10 nm) (100)
TiO, (2 nm) + PTO (3 nm) (111)
Hiboux2004 PVD in-situ Riche en Pb : PTO {100} (100)
Riche en TiO, (1212)
Taylor1999, Sol-gel TiO, + PTO (10 nm) (100)
Taylor2000 TiO, (1112)
Ledermann2003 Sol-gel PTO PVD (10 nm) (100)
Tyholdt2007, Sol-gel PTO sol-gel (20 nm) (100)
Calame2007,
Raeder2007
Tsukuda2002 Sol-gel PTO sol-gel (10 nm) (100)
Ambika2010 Sol-gel STO sol-gel (50 nm) (110)
Kanno1997 PVD Substrat Pt/MgO (100) (001)
Kanno2003 PVD Substrat Pt/MgO (100) (001)
Substrat Pt/Ti/Si (111) (111)
Fujii2007 PVD Substrat Pt/MgO (100) (001)
MgO (100) (001)

Tableau II-2. Etat de I'art des couches de germination utilisées.

I1.2.3 Conclusion

La maitrise de 'orientation de films minces de PZT obtenus par voie sol-gel est trés complexe. Elle
est dirigée par une compétition entre la cinétique de croissance des films favorisant I'orientation
(111) et la thermodynamique qui favorise I'orientation (100). La nucléation est le paramétre
déterminant. Si la nucléation est favorisée par la présence de nombreux sites, alors la compétition
est remportée par la cinétique. A l'inverse, si peu de sites de nucléation sont présents, c’est la phase
thermodynamiquement la plus stable qui se formera. Pour maitriser cette nucléation, en dehors de
faire varier le procédé de dépo6t, la solution retenue est d’utiliser une couche de germination. Cette
couche est déposée entre I'électrode inférieure et le film a texturer. Elle permet de ne favoriser
gu’un seul type de nucléation (100), (110) ou (111).

La nucléation rapide du PZT (111) est favorisée par la présence de titane ou d’oxyde de titane en
surface du platine, par la formation d’un intermétallique en surface de I'électrode inférieure ou par la
contrainte résiduelle du platine. Dans le cas de la diffusion du titane, celui-ci peut provenir de la
couche d’accroche de I'électrode inférieure ou du titane apportée par la couche de germination.
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Lorsque I'on n’utilise pas de couche de germination, le titane doit étre présent en surface du Pt au
début de la cristallisation. Le titane diffuse dans le platine a partir de 400°C. Si le platine est déposé a
une température supérieure a 400 °C, alors le titane pourra étre présent en surface du platine.
L’énergie de nucléation peut aussi étre diminuée par la présence d’un intermétallique PtPb ou Pt,Ti
en surface du platine. La contrainte résiduelle du platine peut également diminuer I'énergie
d’interface et favoriser la formation du PZT (111) si celle-ci correspond a une extension dans le plan.
Enfin, la stabilité de la phase pyrochlore semble déterminante pour favoriser I'un ou l'autre des
mécanismes.

Dans tous les procédés de dépot par voie sol-gel du PZT, le plomb est en excés pour pallier son
évaporation au cours du procédé. L'utilisation d’un exces de plomb est moins critique que lors du
dépot par pulvérisation cathodique.

Une solution pour choisir I'orientation des films de PZT sans utiliser de couche de germination serait
d’agir sur I’état de la couche de platine au cours du procédé. La température de dépot ou de recuit
du platine a une influence importante sur la diffusion du Titane et sur la contrainte résiduelle du
platine. En utilisant un recuit rapide en RTA par la suite, les conditions de cristallisation seront dictées
par I'état de surface du platine aprés calcination.
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I1.3 Etude réalisée

Dans I'état de I'art présenté au début de ce chapitre, on a vu que l'orientation du PZT dépend de
I’état de nucléation du film. Si cette nucléation est rapide, I'orientation (111) sera favorisée. Si la
nucléation est plus lente, I'orientation (100) sera obtenue. Une solution pour maitriser la nucléation
consiste a utiliser une couche de germination. Cependant, la réalisation d’une telle couche demande
des étapes technologiques supplémentaires et entraine la formation d’une fine couche d’un
matériau entre le PZT et le platine. Cette couche peut diminuer les caractéristiques ferroélectriques
et piézoélectriques du composant si son épaisseur dépasse 20 nm.

Un autre parametre pour choisir l'orientation semble la température de dépbt de I|'électrode
inférieure en platine. Celle-ci joue a la fois sur la diffusion du titane et sur la contrainte résiduelle.
Nous avons choisi de privilégier cette voie pour conditionner |'orientation du PZT.

I1.3.1 Objectifs de I’étude

Le but de cette étude est d’obtenir des couches minces de PZT selon deux orientations différentes,
c’est-a-dire (100) et (111), puis de comparer leurs propriétés structurales afin de mettre en évidence
les différences entre les deux orientations.

Deux séries de couches minces de PZT ont été réalisées, l'une texturée suivant la direction
préférentielle (100), I'autre suivant la direction préférentielle (111). Les références des plaques
utilisées sont rapportées dans le Tableau II-3.

Epaisseurs de PZT Orientation (100) Orientation (111)
180 nm U718P PO1 P571A P03

360 nm uS4630P PO6 P571A PO5

540 nm uS4630P PO7 P571A P04

1080 nm puS4630P PO8 pnS3935P P18
2160 nm uS4630P P09 puS3935P P12

Tableau II-3. Récapitulatif des plaques en fonction de I'orientation et de I'épaisseur.

L’orientation préférentielle est conditionnée par la température utilisée lors du dép6t du platine

I1.3.2 Fabrication

Les différentes étapes de fabrication nécessaires pour obtenir les couches minces de PZT sur une
plaquette de silicium sont représentées en Figure Il-1. Entre le Silicium et le PZT, les couches
suivantes sont nécessaires :

- SiO; : barriere de diffusion du plomb dans le silicium lors des recuits de cristallisation,
- TiO, : couche d’accroche pour I'électrode de platine,
- Platine : électrode inférieure et couche de nucléation.
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a) Silicium

d) Dépot de I'électrode de platine

e) Dépobt du Pb(Zr,Ti)O3

c) Dépot de TiO,

Figure II-1. Etapes de fabrication des couches minces de PZT

I1.3.2.1 Fabrication des substrats jusqu’au dépét de platine

Pour cette étude, on utilise des substrats de 200 mm de diameétre de silicium standard (100), non
dopés, dont la résistivité est comprise entre 1 et 50 Q.m. Les plaques sont d’abord nettoyées par un
procédé de type RCA, c’est-a-dire par une attaque acide, suivie d’'une attaque basique puis d'une
désoxydation. Le but de ce nettoyage est d’enlever I'oxyde natif qui a pu se former en surface du
silicium en présence de l'air ambiant. Ce nettoyage sert d’abord a enlever toute trace de
contamination particulaire ou métallique pouvant étre présente en surface du substrat.

[1.3.2.1.1 Fabrication de la barriére de diffusion en SiO;

On forme ensuite une couche d’oxyde de silicium de 500 nm d’épaisseur par oxydation thermique,
représentée en bleu sur la Figure II-1-b. On utilise pour cela un four conventionnel (four Tempress).
La montée en température est réalisée sous atmosphére neutre (N,). Une fois la température de
1050°C atteinte, le wafer de silicium est mis en présence d’oxygéne et de vapeur d’eau. Les arrivées
d’oxygéne et de vapeur d’eau sont coupées lorsque I'épaisseur souhaitée d’oxyde est atteinte. La
descente en température est réalisée sous atmospheére neutre (N,).

[1.3.2.1.2 Fabrication de I'électrode en platine

Les dépots de la couche d’accroche en TiO, et de I'électrode en platine sont réalisés par pulvérisation
cathodique (PVD). Les deux étapes sont réalisées dans le méme équipement (Endura 5500, Applied
Materials), sans attente entre les deux dépodts. Avant de commencer les dépots, on réalise d’abord
un dégazage des plaques a 450°C pendant 90 secondes pour éliminer les composés organiques
potentiellement présent sur la surface du SiO,.

11.3.2.1.2.1 Couche d’accroche en TiO;
Cette couche doit étre la plus fine possible pour limiter la diffusion du Ti dans le platine, tout en
restant continue sur toute la surface du wafer pour favoriser I'adhérence de ce dernier.

On dépose tout d’abord 5 nm de titane par pulvérisation cathodique, a 350°C. Le dépdt est réalisé
sous argon. La plaque est ensuite recuite a 750°C sous O, pour former 10 nm de TiO,. La couche est
représentée en jaune sur la Figure II-1-c. L’oxydation du titane sert a stabiliser la couche d’accroche.
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11.3.2.1.2.2 Electrode en platine

Pour le dépot du platine, on utilise deux procédés, suivant |'orientation que I'on souhaite favoriser.
Dans les deux cas, le platine est déposé par pulvérisation cathodique (PVD) sous argon. Le parameétre
que I'on fait varier est la température de dép6t du platine :

- Lorsque le Pt est déposé a 25°C : on favorise |'orientation (100) du PZT
- Lorsque le Pt est déposé a 450°C : on favorise I'orientation (111) du PZT.

La couche de platine est représentée en orange sur la Figure 11-1-d.

[1.3.2.1.3 Dépdt sol-gel du PZT

Le procédé sol-gel est aujourd’hui la méthode de dépbt du PZT qui permet d’obtenir les propriétés
piézoélectriques les plus élevées. Ce procédé est utilisé tant a I'échelle du laboratoire qu’a I'échelle
industrielle, par STMicroelectronics [Bouyssou2006] par exemple. Il consiste a déposer et
transformer les précurseurs du matériau dilués dans un solvant. Le procédé comporte quatre
étapes :

- Dépbt de la solution contenant les précurseurs et gélification sur le substrat,

- séchage de la couche obtenue pour évaporer les solvants,

- calcination de la couche pour éliminer les chaines carbonées,

- cristallisation des couches déposées en phase pérovskite et densification du matériau.

Le procédé sol-gel utilisé dans cette étude est schématisé en Figure II-2. La couche de PZT est d’abord
déposée par centrifugation sur le wafer a température ambiante. Elle est ensuite séchée a 130 °C sur
une plague chauffante pendant 5 minutes puis calcinée sur une autre plaque chauffante pendant 5
minutes a 350 °C. Ces opérations sont répétées jusqu’a obtenir 3 couches calcinées. Les trois couches
sont ensuite recuites a 700 °C pendant 1 minute dans un four a recuit rapide (RTA lJipelec).

!

Dépot par centrifugation

l

Séchage 5 min a 130°C 3 fois
l Jusqu’a obtenir
Calcination 5 min a 350°C I'épaisseur désirée

Cristallisation RTA1 min a
700°C
[

Figure 1I-2. Schéma du procédé sol-gel

La composition du PZT déposé (ratio Zr/Ti) est conditionnée par la composition de la solution initiale.
On utilise une solution commerciale dont le ratio Zr/Ti est (52/48), car cette composition correspond
a la phase morphotropique ou les propriétés piézoélectriques sont maximales (cf chapitre
précédent). La solution contient de plus 10% d’excés de plomb pour pallier les lacunes de plomb car
I'oxyde de plomb (PbO) s’évapore a partir de 300°C. La solution est composée des précurseurs et
solvants reportés dans le Tableau II-4.
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Formule chimique % de la composition massique

Précurseurs

Acétate de plomb Pb(CH;CO,) 3H,0 12%
Zirconium-tetra-n-butoxide Zr(n-0OC4Ho)4 6%
Titanium-tetra-iso-propoxide Ti(i-OC3H), 4%
Solvants

1-butanol C,H-,OH 68%
Propyléne-glycol CH;CH(OH)CH,0H 10%

Tableau II-4. Composition de la solution utilisée pour le dépot sol-gel.

Les parametres rhéologiques de la solution sont conditionnés par les solvants. Dans la solution, les
précurseurs sont partiellement hydrolysés pour former le « sol ». Le « sol » est un amas polymérique
en suspension formés a partir des particules libérées par I’hydrolyse des précurseurs. La fraction
volumique du « sol » augmente, ce qui fait augmenter la viscosité de la solution, jusqu’a former le

gel.

1.3.2.1.3.1 Dépot par centrifugation

Le but de cette étape est de répartir de facon uniforme la solution contenant les précurseurs sur le
wafer. La solution est d’abord déposée grace a une pipette sur le wafer puis la plaque est ensuite
mise en rotation.

Au contact de I'eau présente dans l'air, le sol est hydrolysé pour former un gel a la surface du wafer.
L'épaisseur d’'une couche unitaire de PZT est dépendante des conditions de centrifugation. Les
parameétres importants influant sur I’épaisseur sont :

- Lavitesse de rotation
- L’accélération
- Le temps de rotation.

Pour les étalements, on utilise les parametres suivant :

- vitesse de rotation : 1000 rpm
- accélération 1500 rpm/s
- temps de rotation : 20s.

Il faut également prendre en compte I'effet de I'aspiration, rendue nécessaire par la toxicité des
produits utilisés, qui influe sur ’'homogénéité de I'’évaporation des solvants au cours de cette étape.
En fin de procédé, une couche unitaire cristallisée présente une épaisseur comprise entre 55 et 60
nm. Cette étape permet également d’évacuer I'excédent de solution initiale présente sur le wafer.

[1.3.2.1.3.2 Séchage et calcination

Le but de ces étapes est d’obtenir une couche de matériau amorphe. Ces deux étapes sont réalisées
sur des plaques chauffantes, sous aspiration pour récupérer les composés toxiques pouvant se
dégager, comme le PbO.

Le séchage est effectué a 130 °C pendant 5 minutes. Au cours de cette étape, les solvants restants
dans le gel sont évaporés. La calcination est effectuée a 350 °C. Au cours de cette étape, les
composés organiques restants sont éliminés. Cette étape est critique car elle est effectuée a une
température a laquelle le PbO peut s’évaporer, ce qui peut conduire a des lacunes de plomb et
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diminuer les propriétés piézoélectriques et ferroélectriques du film, voire empécher la cristallisation
en phase pérovskite. Les températures ont été choisies a partir de I'analyse thermo-gravimétrique
(ATG) présenté en Figure 1I-3.

Sample: PZT 2 COUCHES TGA File: E:\PZT 2 COUCHES.001
Size: 2.5000 mg
Run Date: 17-Dec-2009 15:26
Comment: 2.513 Instrument: 2950 TGA HR V5.4A
100 0.20
95 -
015
90 1
o
= =
=] 854 F010 =
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Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Figure II-3. Analyse thermo-gravimétrique du PZT.

Pour réaliser I'analyse thermo-gravimétrique du PZT, deux couches de PZT séchées et non calcinées
ont été déposées sur un substrat. La plaque est progressivement chauffée et I'on mesure la masse de
la couche en fonction de la température. Le résultat est présenté en vert sur la courbe, en
pourcentage par rapport a la masse totale de la couche. La mesure varie peu en fonction de la
température. Pour affiner I'analyse, on représente en bleu la dérivée de la masse en fonction de la
température.

Une variation de masse se produit a 300 °C qui correspond a I'élimination des chaines carbonées. La
température de calcination est fixée pour éliminer tous ces résidus sans atteindre la température de
formation de la phase pyrochlore. Par conséquent, la température de calcination est fixée a 350°C.

Aprés la calcination, on recommence le dép6t d’une nouvelle couche par centrifugation, jusqu’a
atteindre 3 couches. Les 3 couches sont ensuite cristallisées.

[1.3.2.1.3.3 Cristallisation

Cette étape est réalisée dans un four de recuit rapide (RTA : Rapid Thermal Annealing). Des lampes IR
viennent chauffer le wafer par rayonnement. Ce type de recuit est extrémement rapide. Au cours de
cette étape, la couche mince de PZT passe d’'un état amorphe a un état cristallisé, en phase
pérovskite. Le PZT est chauffé a 700°C pendant 1 minute. La rampe de température est supérieure a
10°C/s. Pour former le Pb(Zr,Ti)Os, le recuit est réalisé sous flux d’oxygéne. La pression est proche de
la pression atmosphérique.
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I1.3.3 Caractérisations des couches déposées
I1.3.3.1 Moyens de caractérisations

[1.3.3.1.1 Diffraction par rayons X

La diffraction par rayons X (XRD : X-Ray Diffraction) est une méthode de caractérisation structurale
des matériaux cristallins qui permet d’étudier les phases cristallines en présence pour en
déterminer :

- La composition,
- L'orientation préférentielle (texturation) lorsqu’elle est présente (favorisée par le mode de
croissance par exemple).

Cette méthode de caractérisation utilise le principe de la diffraction. Elle consiste a envoyer sur un
matériau cristallin une onde dont on mesure la figure de diffraction. La longueur d’onde des rayons X
étant proches de la distance interatomique, les interférences des rayons diffusés vont étre
alternativement constructives et destructives. Les positions des pics de diffraction sont déterminées
en utilisant la loi de Bragg, équation (I1.1) :

2dsinf =ni (1.1)
avec:

- dladistance interréticulaire : distance entre deux plans cristallins,

- B I'angle entre la surface de I'échantillon et I'axe d’émission des rayons X et I'angle entre la
surface de I’échantillon et I'axe du détecteur,

- nl'ordre de réflexion (nombre entier),

- Alalongueur d’onde des rayons X.

Pour relever la composition de la phase étudiée et son orientation préférentielle, on utilise la mesure
« B-20». L’angle entre les axes des faisceaux incidents et réfléchis (26) est le double de I'angle entre
I’axe du rayon incident et le plan du substrat (8), comme illustré en Figure Il-4. Les angles sont
mesurés au moyen d’un goniométre.

On utilise un diffractometre PANalytical XPert’Pro, pouvant accueillir des plaques jusqu’a une taille
de 300 mm de diameétre. Ce diffractometre est automatisable, ce qui permet de réaliser une
cartographie sur la plaque afin de mesurer ’lhomogénéité de |'orientation du dépét de PZT. Dans le
cas de ce diffractometre, I'émetteur est fixe, alors que le porte-substrat et le détecteur sont mobiles.

détecteur de rayons X détecteur
tube a rayons X Q tube fixe

%

29 i Iﬁ‘_

échantillon "4 échantillon

Figure II-4. Principe d'une mesure 2theta-Omega
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La qualité de la texturation, c’est-a-dire I'importance d’une orientation préférentielle par rapport aux
autres, est évaluée en comparant l'intensité des pics de diffraction. Ces pics sont normalisés en
utilisant la mesure réalisée sur une poudre comme référence. De cette facon, on s’affranchit de la
modulation d’intensité entre deux orientations. Le pourcentage de grains orientés suivant la
direction [hkl] est évalué en utilisant I’équation (I1.2) :

I(hkl)
To (KD
D)

X1 7, CRRD)

P(hkl) = (1.2)

Ou | est l'intensité du pic de diffraction mesurée et |, I'intensité du pic de diffraction de référence
correspondant. On considere 3 pics de diffraction différents (N=3): (100), (110) et (111). Les
positions et les intensités des pics de diffraction sont repérés a partir de la fiche JCPDS 01-070-6602
[Noheda2000] correspondant au PZT en phase quadratique.

On peut aussi mesurer la mosaicité, c’est-a-dire le désalignement des grains entre eux en fixant la
position de I'’émetteur et du détecteur sur le pic de diffraction repéré par la mesure (8-26). On fait
ensuite varier la position du porte-plaque (Q). L'intensité est maximale lorsque Q=6. A taille de grains
identique, une raie plus large traduit un désalignement plus important. La mesure du désalignement
est déterminée par la largeur de la raie a mi-hauteur.

[1.3.3.1.2 Spectroscopie de masse a ionisation secondaire (SIMS)

La spectroscopie de masse a ionisation secondaire est une méthode qui permet d’établir des profils
de composition dans [I'épaisseur d’une couche. La couche analysée est localement et
progressivement pulvérisée. Une partie des atomes ou molécules pulvérisés sont ionisés par le
procédé. Ces ions sont ensuite accélérés et analysés dans un spectrométre de masse pour en
déterminer la composition.

L'un des inconvénients majeurs de la méthode sol-gel pour réaliser des couches minces de PZT
provient du gradient du ratio (Zr/Ti) qui peut apparaitre dans les couches issues d’une méme
cristallisation. Un moyen de quantifier ce gradient est d’établir un profil de composition du PZT dans
son épaisseur.

I1.3.3.2 Caractérisation des dépats fabriqués

L’électrode inférieure est d’abord caractérisée pour mettre en avant les différences structurales
observées selon la température maximale a laquelle elle a été soumise. Les films de PZT déposés sont
ensuite caractérisés avant et apres cristallisation pour mettre en évidence les différences observés
dans ces films.

[1.3.3.2.1 Electrode en platine en fonction de la température de dépot

La température maximale vue par le platine influe sur la texturation du PZT. Afin de mettre en
évidence les variations des propriétés du platine en fonction de la température, trois couches de
platine ayant vus des conditions de dépot et de recuit différentes ont d’abord été caractérisées. La
premiere couche de platine a été déposée a 25 °C. La seconde couche de platine a été déposée a 450
°C. Enfin, la troisieme couche de platine a été déposée a 450 °C puis recuite a 700 °C. Les deux
premieres températures correspondent aux températures utilisées pour les dép6ts du platine pour
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fabriquer les électrodes. La derniere température (700 °C) correspond a la température utilisée
pendant le recuit de cristallisation du PZT. Les deux premiers platines correspondent a I'état du
platine avant dépot de PZT. La derniére plaque permet de caractériser le platine aprés recuit de
cristallisation du PZT.

[1.3.3.2.1.1 Mesure de rugosité et taille des grains du platine

La rugosité et la taille des grains du platine sont deux parameétres importants pouvant influencer la
texturation du PZT. La rugosité et la taille des grains ont été mesurées par AFM (Microscope a Force
Atomique). Les résultats sont rapportés dans le Tableau II-5 et illustrés en Figure II-5.

Température de dépot du platine Taille moyenne des grains ' Rugosité RMS

Pt @ 25 °C 35.26 nm 1.1 nm

Pt @ 450 °C 210.98 nm 1.56 nm

Pt @ 700 °C 282.78 nm 1.77 nm

Tableau II-5. Tailles des grains et rugosité de surface en fonction de la température maximale vue par le platine, mesuré
par AFM.

Plus la température maximale vue par le platine augmente, plus la taille de ses grains et sa rugosité
de surface augmentent. L’'augmentation de la taille des grains est tres importante entre le platine
déposé a 25 °C et le platine déposé a 450 °C (facteur 6). L'augmentation de la rugosité est
proportionnellement plus faible mais mesurable. Aprés dép6t a 450 °C, le platine semble stabilisé.

["-274,1 nm

Figure II-5. Hauteur des grains mesurés par AFM. a) Pt déposé a 25 °C. b) Pt déposé a 450 °C. c) Pt recuit a 700 °C.

[1.3.3.2.1.2 Mesure de la texturation
Les couches de platine déposées a 25 °C et 450 °C ont été mesurées par diffraction aux rayons X. Les
diffractogrammes sont présentés en Figure II-6.

Les deux platines sont orientés de fagon trés majoritaire suivant la direction [111]. Le platine déposé
a 450 °C semble mieux texturé car lintensité de diffraction est plus importante. Sur le
diffractogramme du platine déposé a 25 °C, on remarque la présence d’un pic de Pt (200). Le Tableau
II-6 rapporte la position des pics observés ainsi que les intensités mesurées. La position des pics n’est
pas identique. En effet, la contrainte résiduelle de la couche de platine évolue fortement avec la
température maximale vue par le matériau.
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Diffractogramme du platine
100000
Pt(111) —Pt@ 25°C
— Pt @ 450°C
10000
B
[
=
2 1000
4]
o
=
[ =
=
w100 \ Pt(200)
@
=
L]
et
£
10 B
1 T T T T T T T
35 37 39 41 43 45 47 49
2theta (°)

Figure lI-6. Diffractogrammes du platine en fonction de la température de dépot

Températures de dépot Pic (111) Pic (200)

Pt @ 25°C 39.68° / 23619 u.a. 46.06° / 54 u.a.

Pt @ 450°C 39.86° / 85933 u.a. Non détectable

Tableau II-6. Positions et intensités des pics de diffraction relevés. L'intensité des pics de diffraction est donnée en unité
arbitraire.

Ces mesures ont été complétées par des mesures de mosaicité, c’est-a-dire du désalignement des

grains. Pour mesurer le désalignement, on a positionné le diffractométre sur le maximum du pic de
diffraction (111) puis on a fait varier I'angle du porte-plaque en laissant I'émetteur et le récepteur
fixes. On a ensuite relevé la largeur a mi-hauteur du pic obtenu. Les résultats sont reportés dans le
Tableau II-7.

Températures de dépot Largeur du pic a mi-hauteur du pic (111)
Pt @ 25°C 10°
Pt @ 450°C 7°

Tableau II-7. Mesures de la largeur du pic a mi-hauteur.

La largeur a mi-hauteur du platine déposé a 450 °C est plus petite que celle du platine déposé a 25
°C. Deux effets peuvent étre responsables de cette diminution. La premiére cause est la diminution
du désalignement, qui affine le pic. C'est I'effet qu’on cherche a observer. La seconde cause est
I"augmentation de la taille des grains. On a vu précédemment que les grains du platine déposé a 450
°C étaient 6 fois plus gros que les grains du platine déposé a 25 °C. Il est difficile de conclure sur les
résultats de cette mesure car on ne peut pas décorréler ces deux effets.
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11.3.3.2.1.3 Mesure de la contrainte résiduelle du platine

Le platine est trés sensible aux variations de température. Dans les procédés utilisés, cette variation
est tres importante puisque I'on passe de 25 °C a 700 °C. En plus de la texturation et des propriétés
des grains, la température influence la contrainte résiduelle du platine. Pour évaluer cette variation,
du platine a été déposé a température ambiante sur un substrat silicium. Le platine a été
progressivement chauffé et la contrainte résiduelle a été mesurée a chaque palier. La contrainte
résiduelle a été mesurée en utilisant le décalage du pic 26, en mesurant la distance entre les plans
(111) du platine et en comparant cette distance a la mesure sans contrainte. Les résultats de ces
mesures sont présentés en Figure 11-7.

Contrainte résiduelle dans le platine
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300 /
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Figure II-7. Contrainte résiduelle du platine en fonction de la température de recuit.

Lorsque I'on augmente la température maximale vue par le platine, celui-ci passe d’'un état en
compression (-475 MPa) a un état en tension (928 MPa). Cette importante variation de la contrainte
résiduelle du platine conduit a une modification importante de sa maille cristalline.

Qu’il soit déposé a température ambiante ou a 450°C, le platine est toujours orienté (111).
Cependant, les différences structurales entre les deux platines sont trés importantes. Le platine
déposé en température est mieux texturé. |l ne présente pas de pic (200) et I'intensité du pic de
diffraction (111) est trois fois plus élevé. Ses grains sont 6 fois plus gros que ceux du platine déposé a
température ambiante. Sa contrainte résiduelle est fortement en tension (600 MPa).

11.3.3.2.1.4 Etude de la diffusion du TiO;

Pour mettre en évidence la diffusion du TiO, dans le platine a cause de la température, les surfaces
de trois échantillons ont été caractérisées par analyse XPS (X-ray Photoelectron Spectroscopy). Le
premier échantillon est du platine déposé a 25 °C. Le second échantillon est du platine déposé a 450
°C. Enfin le dernier échantillon est du platine recuit a 700 °C. Ces conditions correspondent aux
conditions de dépét du platine et au recuit RTA utilisé pour cristalliser le PZT. Les résultats de
I"analyse sont présentés en Figure [I-8. L’analyse XPS consiste a mesurer I'énergie des photoélectrons
émis lorsque la surface du matériau est bombardée par des rayons X. L'analyse de ces énergies
permet d’identifier les éléments composants la surface.
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Figure 11-8. Analyse XPS de la surface du platine. En bleu : platine déposé a 25°C. En rouge : platine déposé a 450°C. En
vert : platine déposé a 700°C.

Aucune diffusion du TiO, n’a pu étre mise en évidence lors de cette analyse. Des éléments
organiques et carbonés sont présents en surface car I'échantillon a été stocké a I'air libre.

Pour compléter cette analyse, les mémes échantillons ont été observés au TEM. Les résultats sont
présentés en Figure II-9.

T|02 ' S »
TiO,
SiO, SiO,

Figure 11-9. Analyse TEM. a) platine déposé a 25°C. b) platine déposé a 450°C.

La Figure II-9-a correspond au platine déposé a 25 °C. La Figure 11-9-b correspond au platine déposé a
450 °C. Les zones sombres correspondent aux atomes lourds, c’est-a-dire au platine. Les zones claires
correspondent aux atomes légers, c’est-a-dire aux couches de TiO, et de SiO,. Aucune diffusion du
titane dans le platine ne peut étre mise en évidence sur ces analyses. Sur ces images, on voit par
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contre I'augmentation de la taille des grains du platine lorsque I'on augmente sa température de
dépot. Cette observation concorde avec les résultats de la mesure AFM.

Pendant I'analyse TEM, une analyse EDX (Energy Dispersive X-Ray spectrometry) a également été
réalisée. L'énergie des photons X émis par le bombardement d’électrons est mesurée pour en
déduire la composition. Un profil a été réalisé sur les deux échantillons lors de cette analyse. Les
résultats sont présentés en Figure 1I-10.

a) - Pt} b) = Pt-M
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Figure 11-10. Analyse EDX. a) sur platine déposé a 25°C. b) sur platine déposé a 450°C.

La présence de titane dans le platine n’a été mesurée pour aucun des deux échantillons.

Le titane ou TiO, ne semblent pas diffuser dans le platine, méme lorsque celui-ci est déposé en
température.

[1.3.3.2.2 Caractérisation du PZT

Les films de PZT ont été caractérisés apres cristallisation. Des films composés d’une seule couche
séchée et calcinée ont aussi été caractérisés pour observer les différences structurales entre les films
avant cristallisation.

11.3.3.2.2.1 Caractérisation avant cristallisation
La Figure 1l-11 présente les diffractogrammes de deux films de PZT 1 couche aprés calcination. Le
premier film a été réalisé sur du platine déposé a 25 °C. Le second film a été réalisé sur du platine
déposé a 450 °C. Les deux films sont complétement amorphes, c’est-a-dire qu’ils ne présentent ni de
début de phase pérovskite ni de phase pyrochlore.

On peut cependant noter la différence de largeur du pic (111) de platine, présent a 26 = 39,8°, qui
traduit la différence d’intensité entre les deux couches de platine. De plus, le pic (200) du platine
déposé a 25°C est toujours présent méme apres le recuit de calcination a 350°C.

Aucun autre pic n’est observé, ce qui aurait pu mettre en évidence la présence d’un intermétallique
PtPb ou Pt,Ti.
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Diffractogramme du PZT 1 couche
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Figure II-11. Diffractogramme du PZT 1 couche non cristallisé

11.3.3.2.2.2 Caractérisation du PZT cristallisé

11.3.3.2.2.2.1 Orientation des films obtenus

Afin de controler I'orientation des films obtenus, la texturation des plagques a été mesurée par
diffraction de rayons X. La Figure II-12 montre les diffractogrammes des PZT 36 couches déposés,
c’est-a-dire une épaisseur de 2,1 um, sur Pt déposé a 25 °C et sur Pt déposé a 450 °C. La plaque

uS4630P P09 (Pt déposé a 25°C) est orientée selon le plan (100). La plaque uS3935P P12 (Pt déposé a
450 °C) est orientée selon le plan (111).
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Diffractogramme de PZT orienté (100) et (111)
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Figure II-12. Comparaison de I'orientation entre les plaques de PZT 36 couches (100) et (111)

La Figure 1l-13 présente les pourcentages obtenus pour chaque orientation en fonction de la
température de dépo6t et du nombre de couches. Les diffractogrammes correspondant sont
regroupés dans I'annexe A. On constate qu’il est possible de maitriser I'orientation du PZT en jouant
sur la température de dépot du platine sur une grande plage d’épaisseur. En effet I'orientation est
maitrisée pour des films de PZT composés de 3 a 36 couches. Cela représente une gamme
d’épaisseur allant de 180 nm a 2 um.

Orientation du PZT déposé sur Pt @25°C Orientation du PZT déposé sur Pt @ 450 °C
100% 100%
90% v 90% —
80% | 80% |
70% 70%
5 60% | § 60% |
E 50% =+=(100) E 50% —a—(100)
g 40% —=—(110) g 40% —-(110)
30% ) 30% (11)
20% 200 |
10% - - 10% — — S A
o | — % | m— — l
) 5 10 15 20 25 30 35 40 (1] 5 10 15 20 25 30 35 40
Nombre de couches Nombre de couches

Figure 11-13. Orientation du PZT en fonction du nombre de couches et de la température de dépot du platine.

La part de matériau cristallisé dans la direction (110), représentée en rouge reste faible quel que soit
le nombre de couches déposées ou le substrat utilisé.

La Figure II-14 indique quels points ont été utilisés pour cartographier les plaques uS4630P P06 a P09
et uS3935P P12 et P18. 9 points ont été utilisés, le point au centre, 4 points situés a mi-rayon et 4
points situés en bord de plaques (85 mm).

- Page 72 -



Chapitre Il - Maitrise de I'orientation

Sud

Figure 11-14. Position des points de mesure pour la cartographie DRX.

La plague U718P P01 a été caractérisée en deux points : au centre de la plaque et au bord (1,85
centimétres du bord). Les plaques uS4630P P06 a P09 ont été caractérisées en réalisant la
cartographie en 9 points. Les plaques dont le PZT a été déposé sur du Pt déposé a 25 °C sont tres
majoritairement orientées selon le plan (100). Les films de PZT composés de 3, 6 et 36 couches sont
orientés selon le plan (100) a plus de 90%. Si I'on regarde plus précisément ’lhomogénéité de
I'orientation préférentielle des plaques, on s’apercoit que les plagues sont trés majoritairement
orientées selon le plan (100) sauf en quelques points olU le pourcentage de I'orientation (100)
diminue au profit de I'orientation (111). Au centre, I'orientation (100) est majoritaire a plus de 90%.
Les graphiques d’homogénéité des plaques sont donnés dans I'annexe A. La Figure 1I-15 présente les
graphiques d’homogénéité pour les films de PZT de 2 um d’épaisseur.

a) Homogénéité de I'orientation - PZT 36¢ b) Homogénéité de |'orientation - PZT 36¢
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Figure 11-15. Homogénéité des films de PZT 2 um. a) uS4630P P09, orientation (100). b) uS3935P P12, orientation (111).

Les plaques ol le PZT a été déposé sur du Pt déposé a 450°C sont trés majoritairement orientées
(111). Les plaques P571A P03 a P05 ont été caractérisées au centre uniquement. Les plaques
uS3935P P12 et P18 ont été cartographiée en 9 points. Pour les plaques uS3935P P12 et P18,
I'orientation semble plus homogene sur la surface du wafer que pour les plaques uS4630P P06 et
P09.

La température de dépoét du platine permet de choisir I'orientation du PZT. Au centre des plaques,
I'orientation (100) est majoritaire a plus de 90% si I'on utilise du PZT déposé a 25 °C. De méme,
I'orientation (111) est majoritaire a plus de 90% au centre des plagues dont le platine a été déposé a
450 °C. La relative baisse d’orientation observée sur la plaque uS4630P P08 ou 18 couches de PZT ont
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été couchées (1080 nm) provient d’'un manque d’homogénéité de I'orientation sur I'axe horizontal
(x). Cette diminution de [Iorientation préférentielle moyenne peut venir d'un probléme
d’homogénéité de la température de la plaque chauffante de calcination. En effet, on a vu dans I’état
de l'art de ce chapitre que la température de calcination pouvait conditionner I'orientation. Si la
température est trop faible dans certaines zones, ces zones auront tendance a cristalliser
préférentiellement suivant I'orientation (111) plutét que suivant I'orientation (100). Un manque
d’homogénéité de la température a la surface de la plague chauffante a pu étre mis en évidence.

11.3.3.2.2.2.2 Observations MEB des couches de PZT obtenues

Les plaques ont été observées au microscope a balayage électronique. Pour chaque plaque, une vue
en coupe a été réalisée pour déterminer I'épaisseur de la couche de PZT, ainsi qu’une vue de la
surface, pour déterminer la taille des grains. Les photos MEB sont données dans I'annexe A. Pour la
mesure de I'épaisseur des films de PZT, c’est la couche d’oxyde de silicium de 500 nm servant de
barriére de diffusion qui fait référence.

11.3.3.2.2.2.2.1 Epaisseurs des films
Les épaisseurs des plaques en fonction de I'orientation et du nombre de couches déposées sont

représentées en Figure II-16. On constate que les films orientés selon le plan (111) sont trés
légerement plus épais que les films orientés selon le plan (100) (3% en moyenne).

Epaisseurs des plaques
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Figure 1I-16. Epaisseurs des plaques en fonction de I'orientation et du nombre de couches déposées.

La différence d’épaisseur pour un méme nombre de couches peut provenir d’'un mécanisme de
cristallisation différent. Une fois cristallisé, les ions sont moins mobiles. Dans le cas du PZT (111), on a
vu que la cinétique de la réaction était trés importante. Dans le cas du PZT (100), cette cristallisation
est plus lente et peut favoriser une densification plus importante du matériau. Cependant, dans les
deux cas, les films sont denses et ne présentent pas de porosités, ce qui peut expliquer la différence
d’épaisseur observée soit faible.
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[1.3.3.2.2.2.2.2 Tailles des grains

La taille des grains a été évaluée a |'aide des photographies MEB. Ces mesures ne sont pas précises
mais permettent de donner un ordre de grandeur. Les résultats des mesures sont présentés en
Figure I1-17.

Pour les films orientés selon le plan (100), la taille des grains dépend trés fortement du nombre de
couches déposées. Ainsi, pour le film le plus fin (3 couches), les grains font environ 500 nm de
diametre. lls présentent des défauts aux joints de grains sous forme de nanocristallites. Pour le film
composé de 6 couches, les grains sont moins gros (300 nm). Au-dela de 6 couches, les grains sont
petits et de méme taille (100 — 150 nm).

Pour les films orientés selon le plan (111), les grains du film 3 couches sont moins gros (150 nm) que
pour les films orientés suivant le plan (100) et présentent les mémes zones de nanocristallites dans
les joints de grains. Au-dela de 3 couches, les grains font la méme taille que ceux orientés selon le
plan (100).

Taille des grains du PZT
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Figure 1I-17. Taille des grains en fonction du nombre de couches et de I'orientation.

[1.3.3.2.2.2.2.3  Gradient de concentration dans le film

Le défaut majeur du dépot « sol-gel » est le gradient de concentration du ratio Zr/Ti que I'on peut
retrouver dans le film. La température de cristallisation des phases riches en Ti est plus faible que la
température de cristallisation des phases riches en Zr [Muralt2006]. L’enthalpie de formation du
PbTiO; est plus faible que celle du PbZrOs. La réaction étant exothermique, la formation du PbTiO;
dégage plus d’énergie que celle du PbZrO;. Dans des couches cristallisées en méme temps (qui
n’avaient pas encore été cristallisées), on retrouve ainsi plus de Ti dans les couches inférieures et
plus de Zr dans les couches supérieures. Ce gradient peut entrainer un gradient de propriétés des
films minces de PZT car on fait varier le ratio Zr/Ti. Hors les propriétés piézoélectriques et
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ferroélectriques sont fortement dépendantes de ce ratio, surtout dans la phase morphotropique ou
celles-ci présentent un pic de performance remarquable pour Zr/Ti=52/48. L'influence du gradient et
les développements technologiques nécessaires pour en limiter I'effet ont été présentés par Calame
et Muralt [Calame2007].

Afin de mesurer le gradient de nos films, nous avons utilisé I'analyse SIMS (Spectroscopie de masse
des ions secondaires). Les résultats sont présentés en Figure 1I-18. Les mesures ont été réalisées sur
les films de 36 couches pour chaque orientation. Dans les deux cas, on retrouve la présence du
gradient. Dans le cas du PZT (100) (courbe de droite), le gradient semble étre assez faible dans les
premieres couches, jusqu’a un micron. Ensuite il se renforce dans les couches supérieures.
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Figure 11-18. Analyse du profil de composition sur a) u$3935P P13, PZT 2 um (111) b) pS4630P P09, PZT 2 um (100)
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Dans les profils SIMS, on retrouve pour les deux orientations une baisse de la concentration en
plomb sur la derniére des trois couches déposées avant le recuit RTA. Cette baisse est due a une
lacune en plomb dans cette couche car le plomb s’évapore lors du recuit RTA.

I1.3.4 Utilisation du platine pour forcer la nucléation du PZT dans le procédé sol-gel
Cette étude montre que nous disposons d’un point de procédé ol I'on peut forcer I'orientation du
film de PZT sur une plage d’épaisseur de 180 nm a 2 um. Les parametres de dépdt, de séchage, de
calcination et de cristallisation sont identiques pour tous les dépobts. Le conditionnement de
I’orientation du film se fait grace a I'électrode inférieure en platine, dont la température de dépot
change la structure de la surface de I'électrode. Le fait de ne pas utiliser de couche de germination
permet de simplifier le procédé en vue d’une utilisation sur un équipement automatique, a la
condition de retrouver un point de procédé proche.

Les différences majeures relevées entre le platine déposé a température ambiante et le platine
déposé a 450°C sont :
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I'orientation préférentielle du platine : si le platine est déposé a 450 °C, la texturation (111)
est plus importante que s'il est déposé a température ambiante. De plus, une faible partie du
platine déposé a température ambiante est orientée selon le plan (200)

- les grains du platine déposé a 450 °C sont 6 fois plus gros que les grains du platine déposé a
25 °C. La rugosité des grains est également plus importante.

- la contrainte résiduelle du platine déposé a 450 °C est fortement en tension (600 MPa) alors
gue la contrainte résiduelle du platine déposé a 25 °C est en compression (-475 MPa)

Apres dépobt d’une couche de PZT sans cristallisation, il n’y a pas de preuve de la présence de la phase
pyrochlore ou d’un intermétallique, ni de la diffusion du Ti dans le platine.

Aprés cristallisation des trois premieres couches, les films sont orientés, tres majoritairement selon
I’orientation (100) sur le platine déposé a 25 °C et trés majoritairement selon I'orientation (111) sur
le platine déposé a 450 °C. Les grains obtenus sont différents : les grains (100) sont deux fois plus
gros que les grains (111) et sont en forme de rosettes (polygones). Par contre les deux films
présentent des zones de nanocristallites entre les grains. La Figure 1l-19 présente les photographies
MEB de la surface des deux films de PZT constitués de 3 couches. La Figure II-19-a correspond au PZT
orienté (100). La Figure 11-19-b correspond au PZT (111).

P371A_PLO3 Leti

Figure 11-19. Surface des PZT 3 couches (100) et (111)

Pour étudier les zones de nanocristallites, une analyse PFM (microscope atomique en mode
piézoréponse) a été réalisée. Le PFM est une évolution du microscope a force atomique (AFM). Cet
instrument permet d’étudier la réponse des domaines ferroélectriques. Une pointe a balayé la
surface de I'’échantillon présentant des nanocristallites en appliquant un potentiel de 8V. La surface
de I'échantillon est visible en Figure 1I-20-a. Les zones sombres correspondent aux nanocristallites.
Les zones claires correspondent aux grains. L'échantillon a ensuite été parcouru par la pointe en
appliguant une tension alternative de 1,8V pour mesurer la polarisation des domaines. Le résultat est
donné en Figure 1I-20-b. Aucune réponse ferroélectrique n’est observée dans les zones de
nanocristallites. Cette phase est non-piézoélectrique et donc probablement de type pyrochlore.
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50V

4nm

Figure 11-20. Analyse PFM des nanocristallites. a) Image AFM de la zone étudiée. b) Réponse PFM.

Ces résultats sont similaires a ceux de Brooks et al. [Brooks1994]. Une structure de grains similaire
avait été observée pour le PZT (100). Un schéma des grains observés par Brooks et pouvant
correspondre a ce que |'on observe est donné en Figure 1l-21. La transformation rapide de la phase
pyrochlore en phase pérovskite favorise la formation de grains (111) de petites tailles, comme illustré
en Figure 1l-21-a. Si la température de calcination augmente, la taille des grains augmente aussi
comme illustré en Figure 11-21-b, montrant un ralentissement probable du procédé de cristallisation.
Brooks observe aussi la présence en surface d’un reste de phase pyrochlore non transformée,
traduisant une augmentation de la stabilité de cette phase. Si la température augmente encore, les
grains deviennent orienté selon le plan (100) et les grains sont en forme de rosettes (polygones),
comme illustré Figure 11-21-c. Il reste encore plus de phase pyrochlore non transformée.

350°C

grain size,
«0.7pm

380°C

grain size,
~0.2pum

(b)

420°C

grain size,
«0.5um

(c)

Figure 1I-21. Représentation schématique dans changements de taille de grains et de structure qui apparaissent lorsque
I'on augmente la température de calcination. a) 350°C. b) 380°C. c) 420°C. [Brooks1994]

La taille des grains dépend du mécanisme de cristallisation. Si la cinétique de cristallisation est
rapide, les grains seront petits et I'orientation (111) sera favorisée sur platine orienté suivant le plan
(111). Si la cinétique de cristallisation est plus lente, les grains seront plus gros, et I'orientation (100)
sera favorisée. Dans I'étude réalisée par Brooks, lorsque peu de sites de nucléation sont présents, les
deux orientations sont d’abord présentes au début de la cristallisation puis les grains se confondent
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pour former des gros grains orientés selon le plan (100). Les phases non cristallisées sont dues a la
phase pyrochlore, qui peut se former au début de la cristallisation. Nous n’avons pas relevé de traces
de cette phase en fin de cristallisation.

Dans le cas des dépots réalisés dans cette étude, on observe certainement un phénomeéne similaire
apres la cristallisation des trois premieres couches. Pour les dépbts suivants, les couches inférieures
servent de couches de germination pour les couches supérieures. Les grains de PZT sont de tailles
comparables, quelle que soit I'orientation. Cela montre que la couche la plus importante pour définir
I’orientation est la premiére couche cristallisée, qui influe fortement sur la cristallisation des couches
suivantes. Quelques variations ont été observées lorsque I'on augmente I'épaisseur, sur les plaques
composées de 9 et 18 couches de PZT (100) par exemple. Ces variations sont probablement dues au
manque d’homogénéité des plaques chauffantes qui peuvent présenter des zones plus froides que
souhaité.

La cristallisation du PZT peut étre influencée par le type de recuit de cristallisation, comme présenté
dans I'état de I'art. La cristallisation lente favorise la croissance de film orienté selon le plan (100)
alors que I'utilisation d’un RTA favorise la croissance de film orienté suivant le plan (111). Une rampe
de température lente peut favoriser la formation d’un phénomeéne annexe avant le début de la
cristallisation, comme la diffusion du Ti, comme discuté dans la littérature [Abe1991, Kim1997], ou la
présence d’un intermétallique. Dans le cas d’'une rampe de température élevée, si I'on utilise un RTA
par exemple, les conditions favorisant une cinétique rapide doivent déja étre présentes car le PZT
cristallise trop rapidement pour laisser le temps au Ti de diffuser. Brooks a montré que la phase
orientée selon le plan (111) se formait en quelques secondes.

La présence de Ti diffusé dans le cas du dépot de platine déposé a 450 °C pourrait expliquer que I'on
obtient du PZT orienté selon le plan (111) car les conditions favorisant la nucléation sont présentes
des le début de la cristallisation. Cependant, une telle diffusion n’a pas pu étre mise en évidence.
L'importante variation des propriétés du platine en fonction de la température pourrait étre un
mécanisme favorisant I'orientation (100) ou I'orientation (111) selon la température maximale vu par
le platine. Dans le cas du Pt déposé a 25 °C puis recuit a 350 °C lors de la calcination du PZT, sa
contrainte résiduelle est faiblement en tension (100 MPa). Lorsqu’il est déposé a 450 °C, sa
contrainte résiduelle est fortement en tension (600 MPa). En modifiant la contrainte résiduelle du
platine, on change également son paramétre de maille. L’accord de maille entre le PZT orienté
suivant le plan (111) et le Pt orienté suivant le plan (111) change I'énergie d’interface et peut
favoriser la formation du PZT d’orientation (111), comme montré par Yang et al. [Yang2008].
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II.4 Conclusion

Dans I'étude présentée dans ce chapitre, des couches de PZT ont été fabriquées par procédé sol-gel
sur un empilement Pt/TiO,/SiO,/Si. Les films minces fabriqués font entre 0,18 et 2,2 um d’épaisseur,
en fonction du nombre de couches déposées. Les conditions de dépét et de cristallisation du PZT
sont maintenues identiques pour tous les dépots. Les films déposés sont bien cristallisés et ne
présentent pas de phase pyrochlore. lls ne présentent pas de porosités. Les couches de PZT sont
texturées suivant les plans (100) ou (111). Les films présentent cependant des zones de
nanocristallites qu’il serait possible d’éliminer en augmentant I'excés de plomb dans la solution
utilisée pour le dépot sol-gel. Le conditionnement de la texturation se fait grace a la structure de
|’électrode de platine et non par l'utilisation d’une couche de germination.

La température de dépot du platine permet de forcer la texturation du PZT. Le platine déposé a 25 °C
est tres différent de celui déposé a 450 °C. La taille des grains et la rugosité de surface augmentent
lorsque I'on augmente la température de dépot. La contrainte résiduelle du platine augmente de
facon trés importante lorsque I'on augmente la température de dépot ou de recuit.

La cristallisation des premiéres couches est déterminante pour la texturation de I'ensemble du film.
Dans les premieres couches, la cristallisation du PZT résulte d’'une compétition entre la cinétique de
cristallisation des sites (111), favorisée par I'accord de maille entre le platine orienté suivant le plan
(111) et le PZT d’orientation (111) ou par la présence d’intermétalliques et la thermodynamique de la
croissance, qui favorise I'orientation (100) la plus stable. Si de nombreux sites de nucléation sont
présents, la compétition est remportée par I'orientation (111). Dans ce cas, on obtient des grains plus
petits et sans structures apparentes. Dans le cas oU la nucléation n’est pas favorisée, par exemple si
le désaccord de maille entre le PZT d’orientation (111) et le Pt d’orientation (111) est trop important,
les grains orientés suivant le plan (100) obtenus sont plus gros et présentent une structure en forme
de rosettes (polygones). Lorsque I'on augmente I'épaisseur, les couches déposées par la suite
reprennent |'orientation des couches précédentes. Pour garantir ’homogénéité de |'orientation,
I’'homogénéité de la température de calcination doit étre maitrisée.

Le mécanisme de cristallisation avancé dans cette étude, 'influence de la contrainte résiduelle du
platine, est en accord avec I'état de I'art présenté au début du chapitre. Dans notre cas, on met
I'accent sur I'effet de la contrainte résiduelle du Pt plutét que sur la diffusion du titane qui n’a pas
été mise en évidence ou que sur la présence d’un intermétallique.

Le procédé proposé dans ce chapitre pour choisir I'orientation du PZT est viable pour obtenir des
films de PZT de bonne qualité sur des plaques de 200 mm de diametre. L’utilisation d’une couche de
germination n’est pas indispensable pour garantir |'orientation des films. Le procédé proposé permet
de limiter le nombre d’étapes nécessaires pour réaliser des films de PZT orientés tout en garantissant
une orientation homogene sur la surface de la plaque. Ce procédé sol-gel permet d’obtenir des films
denses et sans fissures, ce qui est difficile a obtenir notamment dans le cas des dépots par
pulvérisation cathodique. Ce procédé sera retenu pour réaliser le film texturé (100) utilisés dans
I’actionneur présenté dans le chapitre V.

De ces résultats, deux axes d’amélioration peuvent étre proposés. Le premier consiste a limiter les
lacunes de plomb de la couche supérieure de chaque groupe de trois couches en ajoutant un exces
de plomb. Ces lacunes en plomb sont probablement a I'origine de la formation des nanocristallites
que l'on observe sur nos films. La seconde amélioration consiste a limiter le gradient Zr/Ti pour
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obtenir la composition la plus proche possible de la composition morphotropique 52/48, en utilisant
plusieurs solutions de compositions variables comme proposé par Calame [Calame2007].

Les propriétés diélectriques, ferroélectriques et piézoélectriques des films présentés dans ce chapitre
sont étudiées dans le chapitre suivant. Les différences observables entre le PZT (100) et le PZT (111)
sont mises en avant.
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Chapitre IIl - Comparaison des propriétés en fonction de
'orientation

III.1 Introduction

Dans le chapitre précédent, la maitrise de la texturation du PZT a été abordée. Deux orientations
sont intéressantes pour les applications a base de PZT. L’orientation (111) présente la polarisation
rémanente la plus importante et le champ coercitif le plus élevé. Cette orientation est souhaitée
dans le cas des mémoires ferroélectriques. L'orientation (100) présente les coefficients
piézoélectriques les plus élevés. Cette orientation est souhaitée dans le cas des applications
piézoélectriques.

La mesure des coefficients piézoélectriques est un probleme de premiere importance pour
déterminer les propriétés du matériau. Les méthodes de caractérisation du PZT seront d’abord
présentées. Deux méthodes sont retenues pour mesurer les coefficients piézoélectriques de nos
films: la méthode de la poutre vibrante développée par I'INSA Lyon et lI'instrument « 4 Point
Bending » développé par I'entreprise allemande AIXACCT. Un état de l'art des coefficients
piézoélectriques obtenus expérimentalement est ensuite présenté. L'effet piézoélectrique trouve son
origine dans plusieurs phénomeénes. Le premier est la dilatation de la maille sous I'effet du champ
électrique d’excitation. Cet effet est appelé contribution intrinséque. Les parois de domaines jouent
aussi un réle important dans l'effet piézoélectrique. Cette contribution est appelée contribution
extrinséque. Les mouvements de parois de domaines sont essentiels pour expliquer les propriétés
effectives des films minces piézoélectriques. Une attention particuliere est donnée a ces
contributions et au cas des domaines ferroélastiques qui peuvent entrainer une dépolarisation du
matériau sous contrainte en tension. Enfin, I'application de la loi de Rayleigh aux contributions
extrinséques irréversibles est décrite.

Les caractérisations des films fabriqués dans le chapitre Il sont ensuite présentées. Des
caractérisations diélectriques, ferroélectriques et piézoélectriques ont été réalisées pour les deux
orientations (100) et (111). Pour compléter les mesures piézoélectriques, des micropoutres
actionnées par une couche de 2 um de PZT ont été fabriquées sur un substrat de type SOI. Deux
orientations ont été obtenues pour comparer les propriétés. Les différences observées dans les
mesures des effets piézoélectriques direct et inverse sont discutées. Le but de cette étude est de
mettre en avant les différences entre les deux orientations pour améliorer les propriétés
d’actionnement du PZT.

Les couches fines de PZT sont ensuite caractérisées pour mesurer les coefficients piézoélectriques ds;
et es; . Ces deux caractérisations permettent de décrire le comportement piézoélectrique direct et
inverse du PZT. De ces mesures, il est possible d’obtenir une estimation du module d’Young du PZT,
qui est un parametre important pour la simulation. Des mesures de fatigue ont également été
réalisées sur les micropoutres de PZT.

Enfin, les non-linéarités ont été abordées en se fondant sur la loi de Rayleigh. L’évaluation des
contributions extrinseques dans le PZT est essentielle pour améliorer les propriétés piézoélectriques
des films minces de PZT.
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III.2 Etat de I'art

Le PZT en couche mince a été étudié jusque dans les années 90 presque exclusivement pour ses
propriétés ferroélectriques. L'objectif était d’utiliser la polarisation rémanente du matériau pour
réaliser une fonction mémoire. Parallelement, le PZT a été utilisé comme matériau piézoélectrique
sous forme de céramique. Depuis les années 1990, grace a I'essor des MEMS, le PZT en couche mince
a également été développé pour les applications micro-capteurs et micro-actionneurs.

Comme il a été montré dans le chapitre précédent, les propriétés structurales du PZT dépendent
fortement des conditions de fabrication. Ses propriétés ferroélectriques et piézoélectriques sont
aussi influencées par les propriétés structurales du matériau, comme la composition et la
texturation.

Dans cet état de I'art, les différentes techniques de mesure des coefficients piézoélectriques sont
d’abord présentées. Un récapitulatif des performances des couches minces piézoélectriques en
fonction de l'orientation, de la composition et des techniques de dépdts est ensuite établi. Puis
I'influence de la composition et de la texturation sont décrits grace aux calculs théoriques qui
mettent en évidence le pic de propriétés a la composition morphotropique. Enfin, un point
particulier est proposé sur les différentes contributions des domaines et parois de domaines. Le
comportement de Rayleigh est notamment abordé pour montrer I'importance des contributions
extrinséques irréversibles dans les films minces de PZT.

Les couches présentées dans ce chapitre sont polarisées suivant la normale du film mince. Pour les
coefficients mécaniques, électriques et piézoélectriques, la direction de polarisation correspond a la
direction « 3 ». La direction « 1 » correspond a une direction dans le plan. Dans le cas du PZT
polycristallin, il n’y a pas de direction privilégiée dans le plan de la couche. Toutes les directions sont
équivalentes.

I11.2.1 Méthodes de mesure des coefficients piézoélectriques

La mesure des coefficients piézoélectriques est un probleme de premiere importance pour
développer des actionneurs MEMS piézoélectriques. La connaissance des coefficients
piézoélectriques est essentielle pour modéliser un actionneur convenablement. Le choix de la
méthode est également prépondérant. Il existe aujourd’hui peu de méthodes normalisées pour
mesurer les coefficients piézoélectriques. Seule I'entreprise allemande AixACCT propose un
ensemble d’équipements permettant de mesurer les coefficients piézoélectriques de fagon pré-
industrielle. Ces équipements ont été développés en collaboration avec I'équipe du Pr. Muralt de
I’EPFL, leader dans le domaine du développement des couches minces de PZT pour les applications
actionneurs.

Les méthodes de mesure des coefficients piézoélectriques sont classées en deux catégories
[Liu2002] : dans la premiere catégorie, on retrouve les méthodes ol I'on extrait les coefficients
piézoélectriques a partir de la quantité de charges électriques ou de la déflexion mesurées, et dans la
seconde catégorie, on retrouve les méthodes ou I'on extrait les coefficients piézoélectriques a partir
de la mesure d’un autre parametre de sortie, comme les fréquences de résonance et d’antirésonance
d’un résonateur a ondes élastiques ou la fréquence de résonance d’une structure composite.

e Méthodes sans extraction :
o Effet piézoélectrique direct :
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= Chargement vertical : di3¢
= Chargement vertical dynamique : ds
= Poutre encastrée-libre : e3;
= Chambre sous pression : ds3¢
o Effet piézoélectrique inverse :
= Techniques d’interférométrie :
e Double interférometre sur une capacité encastrée : das
e Interférométrie sur une micropoutre : ds;
e Méthodes nécessitant une extraction a partir d’un autre coefficient effectif :
o Résonateur a ondes de volume (BAW)
o Résonateur a ondes de surface (SAW)

Les méthodes directes de mesure des coefficients piézoélectriques se décomposent en deux
catégories. La premiére catégorie regroupe les mesures utilisant I'effet piézoélectrique direct, c’est-
a-dire que I'on mesure les charges générées par le matériau piézoélectrique lorsque I'on applique
une déformation mécanique. La seconde catégorie regroupe les méthodes de mesure utilisant I'effet
piézoélectrique inverse, c’'est-a-dire que l'on mesure la déflexion générée par le matériau
piézoélectrique lorsque I'on actionne le matériau par un champ externe.

La méthode de chargement vertical peut étre réalisée en régime quasi-statique [Ren1997] ou
dynamique [Verardil997]. Le fait de réaliser la mesure en régime dynamique permet d’améliorer la
précision et la reproductibilité de la mesure. La méthode de la poutre encastrée-libre est trés utilisée
car elle est simple a mettre en ceuvre. Un bilame « silicium/PZT » est mis en oscillation, soit de fagon
forcée [Dubois1999], soit de facon libre [Deschanvres1992, Cattan1999, Defay2006]. Aujourd’hui,
I’entreprise AixACCT propose un équipement de mesure développé en collaboration avec I'EPFL
fondé sur la mise en oscillation forcée d’un barreau de silicium/PZT [Prume2007, Prume2007b]. Cette
méthode est présentée plus en détail par la suite. Enfin, la derniére méthode de mesure utilisant
|'effet piézoélectrique direct consiste a placer le substrat sur lequel a été déposée la couche mince
dans une chambre sous pression. La pression de chaque c6té du substrat est identique pour ne pas
défléchir le substrat. Les charges électriques sont créées par la déformation générée par la pression
appliquée sur le matériau piézoélectrique [Xu1999].

Dans le cas des mesures utilisant I'effet piézoélectrique direct, I'une des conditions essentielles est la
polarisation de I'’échantillon avant la mesure, également appelé poling. L'influence de la polarisation
a notamment été étudiée par Ledermann [Ledermann2002]. La polarisation du film a 150 °C permet
d’augmenter le coefficient es;; s mesuré. L'augmentation de la température peut conduire au
déblocage de parois de domaines.

Les méthodes de mesure utilisant 'effet piézoélectrique inverse s’appuient sur la mesure de la
déflexion d’une structure piézoélectrique sous champ électrique. Le coefficient ds3¢ peut étre mesuré
sur une structure non libérée. La mesure de la déformation peut étre réalisée par un simple
interférometre ou par un double interférométre [Kholkin1996]. Le double interféromeétre présente
|'avantage de prendre en compte la contribution du substrat qui se déforme sous la contrainte
piézoélectrique. La mesure du déplacement vertical de la capacité piézoélectrique est améliorée, ce
qui permet de mesurer le coefficient piézoélectrique en appliquant des tensions plus faibles. Le
double interféromeétre est la technique de mesure retenue par AixACCT pour mesurer le coefficient
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ds3¢. Le coefficient d3; doit étre mesuré sur une structure libérée, sinon la déflexion est bloquée par
le substrat. Le coefficient d3; peut étre mesuré sur un composant bilame comme une membrane
[Ayela2006, Deshpande2007, Jacobsen2010] ou une poutre Silicium/PZT [Ambika2010, Kanno2003,
Sivanandan2008]. La couche de PZT peut aussi étre libre de se déformer dans le plan si I'on n’utilise
pas de couche élastique. C'est le principe retenu par Panasonic [Fujii2007, Kanno1997].

II1.2.2 Etat de I'art des coefficients piézoélectriques

Les propriétés piézoélectriques du PZT déposé en film mince mesurées sont fortement dépendantes
de ses propriétés structurales, de la technique et des conditions de dép6t, ainsi que des conditions
de mesures.

Deux procédés sont couramment utilisés pour déposer le PZT. Le procédé sol-gel permet d’obtenir
les meilleurs coefficients piézoélectriques, mais ce procédé est long pour fabriquer des films épais. Le
second procédé est la pulvérisation cathodique (PVD). C'est ce procédé qui a d’abord été développé
pour déposer les films de PZT. Le procédé sol-gel lui a ensuite été préféré en raison des meilleures
propriétés piézoélectriques obtenues. Aujourd’hui, grace a l'intérét des industriels pour le PZT, le
procédé PVD redevient compétitif grace a des fabricants comme Oerlikon dans le projet européen
PiezoVolume [Piezovolume] ou Ulvac [Suu2008]. La PVD est intéressante si la cristallisation peut se
faire in-situ, en chauffant le substrat a la température de cristallisation du PZT.

Le plus gros travail de développement du dép6t de PZT par sol-gel a été effectué par I'équipe du
professeur P. Muralt de I'EPFL. La Figure IlI-1 présente les résultats obtenus pour le PZT sol-gel par
cette équipe en 2008. Cette figure ne concerne que le coefficient transverse e 1.

| g 7T T T 7 T ' T { T ' ™7 T 'é
- gradient free (1(10):5'pml L ! 1
16 oA ’
! 1 |
VO
(100}2pm: x ; }
| I 1
12 L Lo 6040 |
_ 46/55
€ | (10b)1 m|
- ! '
& 30170 _ \
| i
[ (111)1pm
4 ——
0 1 ! J 1 l 1 1 L 1 [
20 30 40 50 60 70

PZT composition [Zr}/([Zr] + [Ti])

Figure IlI-1. Etat de I'art du PZT sol-gel. [Muralt2008]

La courbe bleue présente les coefficients piézoélectriques obtenus pour I'orientation (111) en
fonction de la composition du PZT. Ces mesures correspondent aux valeurs présentées par Dubois et
al. [Dubois1999]. La courbe rouge donne les coefficients piézoélectriques obtenus pour I'orientation
(100). Le pic des propriétés piézoélectriques au voisinage de la composition morphotropique est mis
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en évidence pour les deux orientations. Ces mesures correspondent aux résultats présentés par
Ledermann et al. [Ledermann2003]. Le rond rouge correspond a I'amélioration du procédé de dépot
de la couche de germination [Raeder2007, Tyholdt2007]. Le carré rouge correspond a la
compensation du gradient Zr/Ti au cours du procédé [Calame2007]. De nombreuses équipes,
notamment japonaises et coréennes, ont également développé le procédé sol-gel pour le PZT,
comme Texas Instruments au Japon [Aoki1994, Aoki1995], ROHM Company [Fujimoril999], I'AIST
[Kobayashi2005] également au Japon, ou encore le KAIST en Corée du Sud [Kim1994].

Deux améliorations ont été apportées pour atteindre le meilleur coefficient es; s rapporté a ce jour.
Pour favoriser I'orientation, le film mince de PZT est déposé sur une couche de texturation en PbTiO;.
La couche a d’abord été déposée par pulvérisation cathodique pour obtenir un coefficient e;;sde -12
C/m? [Ledermann2003]. La premiere amélioration a consisté a utiliser une couche de PbTiO; déposée
par procédé sol-gel. Le coefficient ez, atteint alors -15 C/m? [Raeder2007, Tyholdt2007]. La seconde
amélioration consiste a compenser le gradient Zr/Ti qui apparait lors des dépots sol-gel. En utilisant
quatre solutions successives de PZT dont les ratios Zr/Ti étaient différents : 63/37, 58/42, 48/52 et
43/57. 1l a en effet été mis en évidence qu’aprés chaque recuit de cristallisation, les premiéres
couches étaient déficientes en Zr. A l'inverse, les dernieres couches étaient déficientes en Ti. Ce
gradient s’explique par la diffusion du Zr et du Ti lors de la cristallisation. La valeur absolue de
I’enthalpie de formation du systeme PbTiO; est plus élevée que celle du systéme PbZrO;
[Calame2007]. Ces réactions étant exothermiques, les enthalpies de formation associées sont
négatives. Les meilleurs coefficients piézoélectriques transverses rapportés a ce jour sont rassemblés
dans le Tableau IlI-1.

Orientation e31¢(C/m?) ds; (pm/V)

(100) -17.7 [Calame2007] -150 [Fujii2007]
(110) -8.4 [Ambika2010] -

(111) -12.5 [Xiong2008] -

Non précisé -170 [Okumura2010]

Tableau llI-1. Etat de I'art des meilleurs coefficients piézoélectriques rapportés.

Les principaux coefficients rapportés sont les coefficients es; ¢ qui sont les plus simples a mesurer. En
effet, aucune hypothése n’est faite sur le module d’Young du PZT. La mesure du coefficient ds;
requiert de connaitre le module d’Young du PZT. L’état de I'art des coefficients es;; s mesurés est
regroupé dans le Tableau IlI-2.

Pour le PZT orienté selon le plan (111), le meilleur coefficient est obtenu par Xiong et al. [Xiong2008]
et atteint -12.5 C/m”. Pour le cas du PZT d’orientation (110), le meilleur coefficient reporté atteint -
8.4 C/m” [Ambika2010]. Cette orientation est cependant la moins intéressante pour réaliser des
composants piézoélectriques car c’est elle qui présente les coefficients piézoélectriques les plus
faibles.

Dans le Tableau lll-2, on peut noter la supériorité du dépot sol-gel sur les techniques de dépot PZT.
Cependant, des résultats récents ont montré que la PVD pouvait concurrencer le dép6t sol-gel sur le
plan des propriétés piézoélectriques. Ainsi, un coefficient es;¢ de -11,2 C/m’ a été rapporté en
utilisant un dépo6t PVD a cathode creuse, en cristallisant le PZT in-situ [Jacobsen2010]. Ce dépot est
réalisé a chaud. L'orientation obtenue n’a été précisée pour cette étude.
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Orientation Composition Méthode de Epaisseur e3¢ (C/ mz) Référence
dépot
(100) 53/47 sans Sol-gel 2 um -17.7 [Calame2007]
gradient
(100) 53/47 Sol-gel 2 um -12 [Ledermann2003]
(100) 53/47 Sol-gel 2 um -15.1 [Raeder2007,
Tyholdt2007]
(100) 45/55 PVD 430 nm -3.78 [Dubois1999]
(111) 45/55 Sol-gel 900 nm -8.28 [Dubois1999]
(111) 53/47 Sol-gel 880 nm -6.83 [Dubois1999]
(111) 60/40 Sol-gel 940 nm -5.79 [Dubois1999]
(111) 52/48 Sol-gel 2.2 um -12.5 [Xiong2008]
(111) 45/55 PVD 510 nm -5.12 [Dubois1999]
(110) 52/48 Sol-gel 2 um -8.4 [Ambika2010]
- 50/50 PVD 5a10 um -11.2 [Jacobsen2010]

Tableau l11-2. Etat de I'art des coefficients e, 4.

Le coefficient ds; n’est pas souvent mesuré pour évaluer les propriétés piézoélectriques du PZT. Seule
I’équipe de Panasonic a utilisé une structure permettant de mesurer le coefficient ds; en
s’affranchissant du module d’Young du PZT. Ils ont mesuré le coefficient d3;; en mesurant I'extension
dans le plan d’'une poutre de PZT sans couche élastique. Sur MgO, le PZT est épitaxié. Le coefficient
ds; atteint -100 pm/V [Fujii2007]. Sur silicium, le PZT est texturé mais pas épitaxié. Le coefficient ds;

atteint alors -150 pm/V, ce qui constitue la valeur rapportée la plus élevée pour le moment
[Fujii2007]. Les meilleurs résultats obtenus sur le coefficient ds; sont présentés dans le Tableau IlI-3.
Il est intéressant de noter que dans le cas des dépots réalisés par Panasonic, |'orientation obtenue
est I'orientation (001) et non (100), c’est-a-dire que I'axe ¢ du PZT est perpendiculaire au plan du
film.

Orientation Composition Méthode de Epaisseur Référence
dépot

(001) 53/47 PVD sur MgO 2—-4pum -100 [Fujii2007]

(001) 53/47 PVD sur Si 2—4um -150 [Fujii2007]

(001) 50/50 PVD 2—-4pum -100 [Kanno1997]

Tableau I1I-3. Etat de I'art du coefficient ds;.

L’entreprise Epson a récemment annoncé un coefficient ds; atteignant -170 pm/V [Okumura2010].
L’orientation obtenue n’est pas précisée.

I11.2.3 Module d’Young du PZT

Pour modéliser un actionneur piézoélectrique, il est nécessaire de connaitre le module d’Young du
PZT. Les modules d’Young rapportés varient de 54 GPa a 200 GPa [Delobelle2004, Duval2007,
Herdier2007, Huang2007, Park2005]. Le module d’Young du PZT est classiquement mesuré par
nanoindentation ou a partir de la fréquence de résonance d’une poutre comportant une couche de
PZT. Les résultats rapportés montrent que le module d’Young dépend de I'orientation. Pour ce travail
de thése, on retiendra un module d’Young proche de 100 GPa.

I11.2.4 Approche théorique
L'étude menée par Haun et al. [Haun1989] propose de calculer les coefficients piézoélectriques
intrinseques, c’est-a-dire liés a la déformation de la maille. Ces calculs sont fondés sur I'enthalpie
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libre AG,, sans contrainte dans le matériau. Ces calculs théoriques ne prennent pas en compte les
contributions extrinseques liées aux mouvements des parois de domaines et au blocage des
domaines, qui peuvent contribuer de fagon importante aux propriétés piézoélectriques, comme on le

verra par la suite.

8007 T T T T T

jj (107'2¢/N)

400

PIEZOELECTRIC CHARGE COEFFICIENT d

.0 0.5 1.0
MOLE FRACTION PbTiO4 IN PZT

Figure I11-2. Coefficients d;; en fonction de la maille cristalline et de la composition du PZT. [Haun1989]

La Figure I1l-2 présente les valeurs des coefficients piézoélectriques d; en fonction de la composition
et de la structure cristalline. Il apparait un pic des caractéristiques piézoélectriques au voisinage de la
composition (50/50) correspondant a la frontiére entre la phase quadratique, riche en Ti, et la phase
rhomboédrique, riche en Zr. Le coefficient piézoélectrique ds; est plus élevé lorsque I'on tend vers la
composition morphotropique (50/50) en venant des compositions riches en Zr, c’est-a-dire lorsque la

maille est rhomboédrique.

Les coefficients di; et kss; (couplage) ont aussi été calculés par Du et al. [Dul997] pour deux
compositions de PZT: 40/60 (phase quadratique) et 60/40 (phase rhomboédrique). Le méme
avantage de la phase rhomboédrique a été mis en avant pour les films de type épitaxié. Ces calculs
ont aussi été réalisés pour des compositions proches de la phase morphotropique [Du1998]. Les

résultats sont présentés en Figure IlI-3.

La Figure 1lI-3-a présente le calcul théorique du coefficient ds;s en fonction de la composition et de
I"orientation. La Figure lll-3-b présente le calcul théorique de la permittivité relative dans la direction
3 en fonction de la composition et de I'orientation. Dans les deux figures, on voit apparaitre une forte
augmentation des propriétés piézoélectriques pour la composition morphotropique.

L’évolution du coefficient e3; s a aussi été calculée par Ouyang et al. [Ouyang2005]. Le coefficient e3¢
maximum calculé vaut -30,1 C/m’ pour du PZT (100) rhomboédrique & la composition

morphotropique. Ces calculs ne prennent en compte que la contribution intrinseque.
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Les propriétés piézoélectriques maximales sont obtenues lorsque le PZT est orienté selon le plan
(100), et lorsqu’il est en phase rhomboédrique pour la composition (50/50). Dans la pratique, cette
configuration est impossible a obtenir, cette composition correspondant a la phase morphotropique,
c’est-a-dire a un mélange des phases quadratique, rhomboédrique et monoclinique [Noheda2000].
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Figure IlI-3. a) Coefficient d;;,f en fonction de la composition et de la texturation. b) Permittivité diélectrique en fonction
de la composition et de la texturation [Du1998].

III.2.5 Axes de polarisation en fonction de I'orientation

La direction de I'axe de la polarisation dans la maille de PZT est un parameétre de premiere
importance pour expliquer les comportements ferroélectriques et ferroélastiques du PZT. Dans le
PZT ferroélectrique, les barycentres des charges positives et négatives ne sont pas confondus. Les
variations de la direction de I'axe de la polarisation sont rendues possibles par les différentes
positions que peuvent prendre les ions Ti* et Zr*" dans la maille. Quatre configurations sont
possibles, correspondant aux mailles quadratique et rhomboédrique et aux orientations
préférentielles (100) et (111).

II1.2.5.1 Maille quadratique
Dans le cas d’'une maille quadratique, les positions que peut prendre la polarisation sont
représentées en Figure lll-4-a pour I'orientation (100) et en Figure IllI-4-b pour I'orientation (111).

Figure llI-4. Positions de la polarisation en fonction de I'orientation pour la phase quadratique. a) Orientation (100). b)
Orientation (111). [Alkoy2007].
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Dans le cas de 'orientation (100), la polarisation peut étre paralléle a la normale du film (directions 1
et 6) ou perpendiculaire a la normale (directions 2, 3, 4 et 5). La direction 6 correspond a |'opposé de
la direction 1, c’est-a-dire au basculement de la polarisation a 180°. Il est possible d’avoir une
polarisation hors-plan nulle dans le cas de l'orientation (100), dans les directions 2 a 5. Ce
changement d’axe correspond au basculement de la polarisation a 90°. On parle alors de domaines a
et ¢. Dans un domaine a, la polarisation est perpendiculaire a la normale du film mince. Dans un
domaine c, la polarisation est paralléle a la normale. Les deux types de domaines sont représentés en
Figure IlI-5. La contribution des domaines a et c aux propriétés ferroélectriques et piézoélectriques
est primordiale et sera détaillée par la suite.

X-ray Lis00 Taoo) _}1

a d

a-domains c-domain

Figure IlI-5. Domaines a et c dans le PZT quadratique (100). [Miyoshi2009].

Dans le cas de I'orientation (111), pour les trois directions 1, 2 et 3, la projection de la polarisation sur
la normale du film est identique. Les directions 4, 5 et 6 correspondent aux polarisations opposées,
c’est-a-dire au basculement de la polarisation a 180°. L’axe de polarisation forme un angle de 54,7°
avec la normale du film [Alkoy2007]. Dans cet arrangement cristallin, la projection de la polarisation
sur I'axe vertical ne peut pas varier par un changement d’axe, sauf en cas de retournement de la
polarisation.

II1.2.5.2 Maille rhomboédrique

Dans le cas de la maille rhomboédrique, les positions que peut prendre la polarisation sont
représentées en Figure IlI-6-a pour le cas de |'orientation (111), et en Figure lll-6-b pour I'orientation
(100). Le film est polarisé suivant la normale de la surface du film. Une seule des deux directions de
polarisation est représentée. Dans le cas de la maille rhomboédrique, les directions possibles de la
polarisation correspondent aux axes passant par les sommets de la maille [Taylor2000].

a) normal to the film surface b) normal to the film surface
type 1 :

Figure IlI-6. Orientations possible de la polarisation dans une maille rhomboédrique. a) Orientée (111). b) Orientée (100).
[Taylor2000].
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Dans le cas de l'orientation (111), deux types de polarisation sont possibles. Le premier type
correspond au cas ou la polarisation est parallele a la direction (111), c’est-a-dire a la normale du
film. Le second type de polarisation correspond au cas ou la polarisation n’est plus orientée
parallelement avec la normale du film mais fait un angle d’environ 71° avec celle-ci.

Dans le cas de I'orientation (100), un seul type de polarisation est possible, vers les 4 sommets de la
maille. La polarisation forme un angle de 54,7° avec la normale du film.

Seules les mailles rhomboédrique (111) et quadratique (100) présentent un effet ferroélastique,
c’est-a-dire un changement de la polarisation a cause d’une contrainte mécanique. Cet effet est tres
marqué dans le cas de la maille quadratique (100) avec le basculement des domaines a/c.

II1.2.6 Contributions intrinséques et extrinséques

Le PZT est un matériau ferroélectrique, c’est-a-dire qu’il présente une polarisation spontanée qui
peut étre modifiée si I'on applique un champ électrique sur le matériau. Le matériau présente des
zones ol la polarisation est uniforme. Ces zones sont appelés les domaines ferroélectriques. Deux
domaines sont séparés par une fine zone appelée paroi de domaine. Les parois de domaines ne sont
pas fixes comme peut I'étre la frontiere entre deux grains dans un matériau polycristallin. La taille
des domaines et la position des parois de domaines varient en fonction du champ électrique externe
et de I'état de contraintes dans le matériau [Damjanovic1998].

Deux contributions interviennent dans |'effet piézoélectrique. La premiére contribution provient de
la déformation du réseau cristallin sous I'effet d’'un champ électrique ou d’une contrainte. Cette
contribution est qualifiée d’intrinseque. Elle correspond a la variation de la distance entre les
barycentres des charges positives et négatives dans un matériau idéal, c’est a dire monocristallin et
composé d’un seul domaine ferroélectrique. La seconde contribution provient du déplacement des
parois de domaines et du blocage des domaines liés au caractere polycristallin et aux défauts des
films minces. Cette contribution est qualifiée d’extrinseque. Les calculs théoriques présentés
précédemment sont faits en ne considérant que la contribution intrinseque des domaines. La
contribution des parois de domaines n’est donc pas prise en compte. Il existe deux méthodes pour
mettre en évidence la contribution extrinseque.

La premiere méthode consiste a faire baisser la température proche de 0 K, pour ne garder que la
contribution intrinseque. C'est par exemple la méthode utilisée par Ang et Yu [Ang2004] pour
mesurer l'influence de cette contribution sur la constante diélectrique. Lorsque I'on baisse la
température, la constante diélectrique diminue fortement, jusqu’a atteindre 250 pour une
température proche de 0 K. Il a ainsi été mis en évidence que la contribution extrinseque avait un
effet jusqu’a un champ d’excitation de 400 kV/cm. Au-del3, la variation de la constante diélectrique
est uniquement liée a la contribution intrinseque. A température ambiante, la contribution
extrinseque en champ faible du PZT (52/48) caractérisé atteint 62% (Eextrinseque/ Etotal)-

La seconde méthode consiste a augmenter la fréquence du signal d’excitation pour dépasser la
fréquence de relaxation des parois de domaines. Dans ce cas, la contribution des parois de domaines
est bloquée, comme il a été montré par Defay et al. [Defay2009]. Au-dela de 10 GHz, la constante
diélectrique chute car les parois de domaines ferroélectriques et ferroélastiques sont bloquées.
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Dans les céramiques, l'utilisation de la méthode de Rayleigh a permis de mettre en évidence
I'influence des défauts sur la contribution extrinseque [Garcia2008]. Les lacunes d’oxygene peuvent
notamment bloquer le mouvement des parois de domaines. Ces défauts sont répartis aléatoirement
dans le matériau.

Dans les films minces, I'apparition de défauts peut bloquer les parois de domaines et limiter la
contribution extrinseque [Bassiri2007]. A partir de 1 um, la contribution non linéaire liée au blocage
des parois de domaines n‘augmente plus. La différence de l'importance de la contribution
extrinséque entre les films minces et les céramiques peut s’expliquer par la taille des grains (plus
petits en film mince) et par la présence de défauts plus nombreux sur les couches déposées. Bastani
et al. [Bastani2011] ont montré que |I'épaisseur critique était de I'ordre de 50 nm. La suppression de
la contribution extrinseque diminue de 50% la valeur du coefficient ds3. La non-linéarité par rapport
au champ électrique augmente en fonction de I'épaisseur, faisant augmenter d’autant la valeur du
coefficient ds3¢. Buhlmann et Muralt [Buhlmann2008] ont par exemple montré que la contribution
extrinséque était responsable de 40% du coefficient ds3¢ d’'une couche de PZT (dssftota = 160 pm/V,
d33fintrinseque = 100 pM/V, d3sfintrinseque = 60 pm/V). Ces études montrent que la contribution
extrinseque est responsable d’au moins 50% de |'effet piézoélectrique dans le PZT en couche mince.

Les mécanismes responsables de |'effet piézoélectrique dans le PZT sont complexes. La présence de
parois de domaines ajoute une contribution extrinséque supplémentaire. Cette contribution s’ajoute
a la contribution intrinseque. Dans certains cas particuliers, la présence de domaines dans le PZT
induit une variation de la projection de la polarisation sur I'axe selon lequel est appliqué le champ
électrique. Cette variation est liée a la contrainte appliquée sur le matériau. Dans ce cas, on parle de
I’effet ferroélastique.

Les propriétés piézoélectriques du PZT sont aussi fortement influencées par les contributions
intrinséques et extrinseques des domaines. Xu et al. [Xu2001] ont ainsi mis en évidence l'origine
commune de la contribution intrinséque des effets piézoélectriques et ferroélectriques. A fort
champ, Perrin et al. [Perrin2000] ont pu mettre en évidence un lien entre les comportements non
linéaires des coefficients di; et €33. Osone et al. [Osone2007] ont montré que sous champ électrique,
la déformation totale était liée a I'effet piézoélectrique d’une part, mais aussi au basculement a 90°
des domaines ferroélastiques d’autre part. Les domaines c, ou I'axe ¢ est perpendiculaire au plan du
film, peuvent basculer en domaines a, olu I'axe ¢ est dans le plan du film. Enfin, Nakajima et al.
[Nakajima2011] a mis en évidence le role de la fraction de volume c/a et du ratio de paramétres de
maille entre les domaines c et a sur le coefficient piézoélectrique dss¢. Plus la quantité de domaines a
est importante, plus le coefficient piézoélectrique est important, jusqu’a atteindre 310 pm/V. La
majeure partie de la contribution extrinséque serait attribuée au basculement des domaines a 90°
dans ce cas.

II1.2.7 Cas des domainesaetc
La contribution extrinseque des domaines est liée a deux types de mouvements des parois de
domaines :

- Basculement a 180° des domaines
- Basculement autres qu’a 180°
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Le basculement a 180° des domaines correspond a I'effet ferroélectrique : si I’'on applique un champ
perpendiculaire a la surface du film, la polarisation tend a s’orienter suivant ce champ externe. Si I'on
inverse la direction du champ, la polarisation interne s’inverse.

Les basculements de domaines autres qu’a 180° contribuent aussi a l'effet ferroélectrique.
Cependant, en changeant la largeur de la maille dans le plan, ils contribuent également a I'effet
ferroélastique. Le mouvement des parois de domaines autres qu’a 180° entraine une variation des
dimensions de I’échantillon.

Le principal basculement des domaines étudié hors basculement a 180° est le basculement a 90°
dans le cas du PZT quadratique orienté (100). Dans cette configuration, deux types de domaines
peuvent étre présents : les domaines a et les domaines c. Les domaines c correspondent au cas ou
I’axe c est orienté perpendiculairement a la surface du film, c’est-a-dire selon la direction (001). Les
domaines a correspondent au cas ou I'axe c est couché dans le plan, c’est-a-dire selon la direction
(100). Sous l'effet d’'un champ électrique, les domaines a peuvent basculer pour former des
domaines c. Inversement, sous l'effet d’une contrainte mécanique en tension, les domaines c
peuvent basculer pour former des domaines a. Il a été prouvé expérimentalement que le coefficient
ds3 s augmentait localement a proximité des parois de domaines par Le Rhun et al. [Le Rhun2007]. Le
basculement a 90° des domaines a été observé par XRD par Osone et al. [Osone2007]. La
contribution des domaines a 90° dépend de I'épaisseur du film et de la taille des grains, comme
montré par Xu et al. [Xu2001]. Pour les films minces, la contribution extrinséque concerne
majoritairement les domaines a 180°. La mesure expérimentale de la contribution des domaines a
90° a montré que celle-ci était presque nulle si I’épaisseur du film était inférieure a 2 um. L'influence
des contraintes sur le basculement des domaines a 90° a par exemple été mis en évidence par
Miyoshi et al. [Miyoshi2009]. Lorsque la contrainte du PZT est en compression, le basculement des
domaines est réduit. Les domaines a 90° peuvent aussi étre bloqués par des défauts. Les domaines
bloqués peuvent étre activés par I'influence de la température ou d’un pulse de tension [Kholi1998].

I11.2.8 Méthode de Rayleigh

La méthode de Rayleigh permet de calculer les contributions réversibles (intrinseques et
extrinséques) et les contributions irréversibles, c’est-a-dire dépendantes du champ d’excitation. Ce
comportement est valable lorsque le champ appliqué est inférieur au champ coercitif et si les défauts
sont supposés répartis aléatoirement dans la couche. Les contributions extrinseques sont plus faibles
dans les couches minces que dans les céramiques. Elles dépendent :

- deI’épaisseur du film,
- del'orientation,
- de la microstructure.

La contribution extrinseque a été étudiée en fonction de l'orientation et de la composition
[Setter2006, Taylor2000]. Pour évaluer la contribution non linéaire des parois de domaines, la
méthode utilisée est la méthode de Rayleigh.

La méthode de Rayleigh consiste a étudier le comportement des coefficients piézoélectriques ou de
la permittivité diélectrique en fonction de I'amplitude du champ d’excitation. Cette méthode a été
initialement proposée par L. Néel pour expliquer le comportement de matériaux ferromagnétiques
[Neel1942]. Cette loi de comportement traduit le blocage des parois de domaines lié a la présence de
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défauts. D. Damjanovic et D.V. Taylor ont ensuite constaté que cette loi était également applicable
aux parois de domaines ferroélectriques [Damjanovic1996, Taylor1997]. L'application de la loi de
Rayleigh aux matériaux ferroélectriques permet de décrire de facon empirique le blocage des parois
de domaines ferroélectriques.

Le champ électrique d’excitation s’exprime suivant I'équation (IIl.1) :

E = E,.sin(wt) (n.1)

L'approximation par la loi de Rayleigh consiste a écrire la dépendance du coefficient par rapport a
I"amplitude du champ d’excitation. Pour la permittivité diélectrique, la relation s’exprime grace a
I’équation (l11.2) :

E(E) = ginir + @ Ey (n.2)
Le terme g;,; décrit la contribution réversible. Le coefficient a décrit la dépendance de la permittivité
a la valeur du champ appliqué. Le terme a.E, permet de décrire la contribution irréversible.

De la méme facon, il est possible d’écrire la dépendance des coefficients piézoélectriques au champ
électrique par I’équation (l11.3) [Damjanovic1996] :

d3z = dinie + @ Ey (1.3)

La mesure des coefficients ou de la permittivité diélectrique est réalisée en augmentant
progressivement I'amplitude du champ électrique. Pour pouvoir utiliser la loi de Rayleigh, il faut
rester a champ faible, c’est-a-dire en dessous du champ coercitif.

La Figure IlI-7 présente les résultats de la mesure du coefficient ds; effectuée pour trois compositions
de PZT, en fonction de I'orientation et du champ de polarisation. Dans le cas ou la maille du PZT est
guadratique (riche en Ti), la non-linéarité est plus importante pour l'orientation (100). Dans le cas ou
la maille du PZT est rhomboédrique, la non-linéarité du PZT est plus importante pour I'orientation
(111). Enfin, dans le cas ou le PZT est dans sa phase morphotropique, la non-linéarité ne dépend plus
de I'orientation.

Sur cette figure, la pente (coefficient a) est plus importante pour les cas présentant une
configuration ferroélastique, c’est-a-dire pour le PZT rhomboédrique (111) et pour le PZT
guadratique (100). Dans le cas de la composition morphotropique, les deux phases rhomboédrique
et quadratique sont supposées mélangées. Aucune orientation n’est favorisée. Ces résultats mettent
en évidence I'importance de la contribution extrinséque irréversible dans I'effet piézoélectrique.
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Figure IlI-7. Contribution non linéaire des parois de domaine dans des films minces de PZT en fonction de I'orientation et
de la composition. [Setter2006].

Le Tableau lll-4 présente I'état de I'art des contributions intrinséques et extrinseéques dans le PZT. La
contribution intrinséque correspond a la contribution de la déformation de la maille cristalline. La
contribution extrinseque correspond a la contribution des parois de domaines. Les contributions
intrinseque et extrinseéque réversibles sont décrites par le parametre g;,;.. La contribution extrinseque
irréversible est liée aux problemes de blocage des domaines et des parois de domaines par des
contributions extérieures, comme des défauts dans le matériau. Cette contribution est décrite par le
parameétre a. Dans le Tableau lll-4, le pourcentage de contribution extrinséque par rapport a la

somme des contributions est également exprimé, par I'équation (lll.4), ou E est le champ de

polarisation, valant 3MV/cm :

P @k (11.4)

ex = a. FE + Einit '

En s’appuyant sur le Tableau lll-4, on observe que dans les céramiques, la contribution extrinséque
est plus élevée que dans les films minces. De méme, cette contribution est aussi plus importante
dans le cas des films (100), dont les propriétés piézoélectriques sont plus importantes que dans le cas
des films (111). Le paramétre a décrit le déblocage des domaines et parois de domaines par I'effet du
champ. Plus ce parameétre est important, plus le volume de domaines (par le volume ou par le
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nombre) apportant leurs contributions semble étre important pour une tension d’excitation donnée.
Dans la mesure ol la contribution extrinséque irréversible présente la méme origine pour les
propriétés piézoélectriques et ferroélectriques [Xu2001], I'augmentation du parametre a devrait

conduire a des propriétés piézoélectriques plus importantes.

Matériau Comp. épaisseur Orientation g, a Référence

PZT Céramique 1820 320 84% [Krueger1967]

PZT 52/48 Céramique 530 130 88% [Morozov2005]

PZT+Nb 52/48 + Céramique 540 305 94% [Morozov2005]

0,2% Nb

PZT Céramique 1540 900 95% [Li1991]

PZT 45/55 1,3 um (111) 838 7,8 21% [Taylor1997]

PZT 45/55 1,5 um (111) 1340 13 23% [Taylor1998]

PZT 45/55 Film 890 18 38% [Damjanovic2005]

PZT 52/48 0,9 um (100) non 1288 38,2 47% [Bassiri2007]
polarisé

PZT 52/48 0,9 um (100) 1098 36,3 50% [Bassiri2007]
polarisé

PZT 52/48 0,9 um (111) non 1097 28,2 44% [Bassiri2007]
polarisé

PZT 52/48 0,9 um (1112) 980 22 40% [Bassiri2007]
polarisé

Tableau llI-4. Etat de I'art des contributions extrinséques dans les matériaux pérovskites par la méthode de Rayleigh.
[Bassiri2007]

II1.2.9 Conclusion

Dans cet état de l'art, les meilleures propriétés piézoélectriques pour du PZT en couche mince ont
été obtenues pour du PZT orienté selon le plan (100). Les valeurs des coefficients obtenues pour
cette orientation (ds; = -150 pm/V, e3¢ = -17.7 C/mz) sont inférieures de moitié aux valeurs
théoriques calculées (ds; = -300 pm/V, e3¢ = -30,1 c/m?) pour du PZT rhomboédrique orienté
préférentiellement suivant le plan (100) a la composition morphotropique. De plus, ces calculs
théoriques ne prennent pas en compte les contributions extrinseques des parois de domaines qui
participent de fagon trés importante (plus de 50%) aux propriétés piézoélectriques. La contribution
des domaines ferroélastiques est identifiée comme un parameétre essentiel pour obtenir des
coefficients piézoélectriques importants, notamment dans le cas du PZT quadratique (100). Le
basculement des domaines a/c est responsable de 60% de la déformation du matériau lorsqu’on
I’actionne par un champ électrique suivant la normale du film (direction 3, correspondant a I'axe de
polarisation des domaines c). Dans le cas des couches minces de PZT, qui peuvent présenter des
défauts répartis de fagon aléatoire qui limitent les contributions extrinseques, la méthode de
Rayleigh permet d’évaluer la facilité des domaines et parois de domaines bloqués a participer aux
effets ferroélectriques et piézoélectriques lorsque I'on applique un champ électrique.

Pour comparer les propriétés fonctionnelles des films minces (100) et (111), nous avons apporté une
attention particuliére aux contributions extrinseques car ces phénomeénes permettraient d’améliorer
les caractéristiques des films de PZT.
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II1.3 Etude réalisée

Les propriétés piézoélectriques et ferroélectriques des films fabriqués dans le chapitre précédent ont
été évaluées dans cette étude. Les caractérisations diélectriques et ferroélectriques ont été réalisées
pour les deux orientations (100) et (111) pour les 5 épaisseurs : 180 nm, 360 nm, 540 nm, 1080 nm et
2160 nm. Les films de 2160 nm ont ensuite été caractérisés piézoélectriquement par la mesure du
coefficient es; s grace au montage développé au Léti puis grace a I’équipement « 4PB » développé par
AixACCT. Des différences importantes entre les deux montages ont été mises en évidence. Des
micro-poutres piézoélectriques ont également été fabriquées pour mesurer le coefficient ds;.

Parallelement, des micropoutres ont été réalisées sur un substrat SOl pour mesurer directement le
coefficient ds;. Les films minces de PZT déposés sur ces micropoutres font 2160 nm d’épaisseur. Ces
micropoutres ont également été utilisées pour faire une mesure de fatigue en fonction de
I'orientation. Les résultats de mesure du coefficient ds;; sont comparés aux résultats de mesure du
coefficient e3; ¢ pour extraire le module d’Young du PZT.

Enfin, la non-linéarité et la dépendance des propriétés ferroélectriques ont été évaluées grace a la loi
de Rayleigh, mettant en évidence la différence de contribution extrinséque irréversible entre le PZT
orienté selon le plan (100) et le PZT orienté selon le plan (111).

La premiére partie de cette étude présente la fabrication des micro-poutres. Des caractérisations
diélectriques, ferroélectriques et piézoélectriques sont ensuite présentées pour expliciter les
différences entre les deux orientations. Finalement, la caractérisation en champ faible aborde I'effet
des parois de domaines comme parametre différentiant les deux orientations.

I11.3.1 Fabrication des micro-poutres

Des micropoutres avec deux orientations (100) et (111) du PZT ont été réalisées. La texturation du
PZT est imposée par la température de dépot de I'électrode inférieure en platine, comme présenté
dans le chapitre Il.

Les micropoutres sont réalisées a partir d’'un substrat SOI (Silicon-On-Insulator, silicium sur isolant)
de 200 mm de diamétre par une technologie de surface. Le silicium et 'oxyde enterré ont une
épaisseur de 5 um et 400 nm respectivement.

I11.3.1.1 Design

Les micropoutres sont actionnées par une couche de PZT de 2,1 um. Elles fonctionnent suivant le
principe du bilame. La contraction longitudinale générée dans le matériau piézoélectrique va servir
de bras de levier pour défléchir la poutre vers le haut. Pour la couche élastique, on utilise la couche
de 5 pum de silicium du SOI. L’'empilement d’'une micropoutre est présenté en Figure Il1-8.

100 4 500 pm

" ___— Ruthénium- 100 nm

L Platine - 100 nm

“———— Oxyde de silicium - 500 nm

J«

Silicium sur isolant—5 pm
Oxyde de silicium enterré -

400 nm

Silicium bulk

Figure I11-8. Empilement d’une micropoutre
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La poutre est composée d’une couche élastique de silicium de 5 um. Sous la couche élastique, nous
avons laissé la couche d’oxyde enterrée de 400 nm d’épaisseur du SOl pour protéger le silicium de la
couche élastique en silicium lors de la libération des poutres. L'oxyde de silicium de 500 nm
d’épaisseur entre I'empilement piézoélectrique et la couche élastique est une couche barriére pour
la diffusion du plomb lors du procédé de cristallisation du PZT. Les films de PZT font 2,1 um et sont
orientés suivant le plan (100) ou suivant le plan (111). L’électrode inférieure est en platine.
L'électrode supérieure est en ruthénium. Nous ne pouvons réaliser |'électrode supérieure en platine
en raison de la contamination que pourrait apporter nos substrats dans I'équipement de dépdt du
platine.

La Figure Ill-9 présente le jeu de masque utilisé pour réaliser les micropoutres. L’électrode supérieure
est définie grace au niveau de masque représenté en bleu. Le ruthénium de I'électrode supérieure
est laissé dans la zone bleue. La zone de libération est représentée en gris. Dans la zone grise,
I’empilement est gravé. Deux niveaux de masque sont nécessaires pour réaliser les micropoutres.

>
100 um. - .

 LETEUMERS

Figure 111-9. Niveaux de masque nécessaire a la fabrication. En bleu : le niveau électrode supérieure. En gris : le niveau
libération.

Le contact sur I'électrode inférieure est pris en déposant de la laque d’argent sur le flanc de
I’échantillon.

I11.3.1.2 Procédé

La Figure 1lI-10 présente le procédé de fabrication des micropoutres. Le substrat de départ est un
substrat de silicium SOI, représenté en Figure 1ll-10-a. Pour réaliser la barriere de diffusion de 500 nm
d’oxyde de silicium représentée en Figure IllI-10-b, le silicium est oxydé dans un four a 1050°C.
L'électrode de 100 nm de platine est ensuite déposée par pulvérisation cathodique, comme
représenté en Figure IlI-10-c. Préalablement au dépot de I'électrode, une couche de 10 nm de TiO, a
été déposée. Comme décrit dans le chapitre Il, la température de dépdt du platine est notre
parameétre imposant la texturation du PZT. Deux températures sont utilisées, 25 °C pour obtenir du
PZT texturé suivant le plan (100) et 450°C pour obtenir du PZT texturé suivant le plan (111). Le PZT
est ensuite déposé par notre procédé sol-gel présenté dans le Chapitre Il. 36 étalements sont
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nécessaires pour obtenir le film de 2,1 um représenté en Figure 111-10-d. L’électrode supérieure de
100 nm de ruthénium est ensuite déposée par pulvérisation cathodique, illustré en Figure IlI-10-e.

a) Wafer SOl =5 pm c) Electrode de platine — 100 nm

Oxyde de silicium enterré — 400 nm

Silicium sur isolant =5 pm

Slicium

b) Oxyde de silicium - 500 nm d) PZT-2,1 um

e) Electrode de ruthénium — 100 nm g) Gravure de I'empilement PZT/Pt/SiO,

f) Gravure de 'électrode de ruthénium - TOP h) Gravure du silicium BOX et de l'oxyde enterré

i} Libération de la membrane

Figure IlI-10. Procédé de fabrication des membranes piézoélectriques.
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L’électrode supérieure en ruthénium est ensuite gravée par une solution de NaOCI diffusée en spray
(Figure IlI-10-f). Le niveau de masque utilisé pour réaliser cette étape est le niveau « électrode
supérieure » présenté en Figure 111-9. La zone de libération est ensuite définie. Toutes les couches de
I’'empilement sous le ruthénium sont gravées suivant ce motif jusqu’au silicium massif. Les 2,1 um de
PZT sont gravés par une solution de HF/HCI. L’électrode en platine et la couche d’accroche en TiO,
sont gravées par IBE. Les couches de SiO, sont gravées par RIE. La couche de silicium sur isolant est
gravée par un procédé de DRIE. Le silicium est gravé par alternance entre un procédé de RIE et Ia
passivation des flancs du silicium. A la fin de la gravure, une passivation supplémentaire de C4Fs est
rajoutée pour protéger les flancs du silicium de la poutre.

La structure est ensuite libérée par gravure XeF, du silicium massif. L'empilement est protégé par la
couche de passivation de C4Fg. Le silicium de la couche élastique est aussi protégé par la couche de
SiO, de l'oxyde enterré. La gravure du silicium est isotrope. La gravure est contrOlée par une
observation visuelle de la plaque au cours du procédé.

Le composant terminé est illustré en Figure IlI-11. Il s’agit d’'une poutre de 500 um de long et 40 um
de large.

Figure llI-11. Photographie par microscopie électronique d'une micropoutre terminée.

I11.3.1.3 Caractérisation du PZT déposé sur les substrats SOI

Pour vérifier I'orientation des films de PZT obtenus sur substrat SOI, une mesure de diffraction par
rayons X a été réalisée sur les deux plaques fabriquées. Les diffractogrammes sont présentés en
Figure 11l-12. Les résultats d’orientation sont regroupés le Tableau IlI-5.

Les résultats d’orientation obtenus sont comparables avec les résultats obtenus sur substrat
standard présentés dans le chapitre Il. La composition du PZT utilisé est du type (52/48). Nous
devrions obtenir du PZT en phase morphotropique. Sur les diffractogrammes, il est impossible de
dire si les deux phases quadratique et rhomboédrique sont bien présentes, ni de les quantifier. Pour
toute la suite, on suppose que I'on est en phase morphotropique.
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Diffractogramme de PZT orienté (100) et (111)
25000
—PZT (100) Pt(111)
—PZT (111)
20000
_ PZT (100)
E 15000
£ PZT (111)
s PZT (200)
B 10000
5000
0 _A " ——— b - . L . ]
20 25 30 35 40 45 50
2theta (°)
Figure I1I-12. Diffractogramme du PZT réalisé sur SOI.
Plaque (100) (110) (111)
Pt a 25°C 82% 1% 17%
Pt a 450°C 14% 1% 85%

Tableau IlI-5. Orientation des films de PZT obtenus en fonction de la température de dépot du platine sur substrat SOI.

I11.3.2 Propriétés des films de PZT obtenus

Deux types de structures ont été utilisés pour caractériser le PZT. Les mesures diélectriques et
ferroélectriques sont réalisées sur des capacités déposées sur silicium massif, comme présenté dans
le chapitre Il, dont I’'empilement est rappelé en Figure 111-13.

Ruthénium — 100 nm

PZT — épaisseur variable

Platine — 100 nm
TiO> —10 nm
SiO, — 500 nm

Silicium massif

Figure IlI-13. Empilement des capacités de PZT.
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Les caractérisations électriques ont été réalisées pour les deux orientations obtenues, pour toutes les
épaisseurs (3¢ — 180 nm, 6¢ — 360 nm, 9¢c — 540 nm, 18c — 1080 nm et 36¢c— 2160 nm).

Les mesures piézoélectriques et les mesures de cyclage ont été réalisées sur des micropoutres de 140
um de long, dont la fabrication a été décrite précédemment.

II1.3.2.1 Caractérisations diélectriques

Les caractérisations diélectriques ont été réalisées sur les capacités pour toutes les épaisseurs de PZT
pour les deux orientations (100) et (111), ainsi que sur les micropoutres dont I'épaisseur de PZT est
de 2 um.

Les caractérisations diélectriques sont réalisées grace a un LCR-metre HP 4194. L’équipement
applique une tension de la forme U = Upc + Upc.sin(wt), ol I'on peut faire varier Upe, Uac ou w.
L'impédance du composant est calculée grace a la mesure du courant débité. Pour caractériser le
PZT, on réalise une mesure C-V, c’est-a-dire que I'on fait varier la tension de polarisation statique
appliquée sur la capacité. Les mesures sont réalisées en appliquant un signal sinusoidal de fréquence
10 kHz et d’amplitude 100 mV.

[11.3.2.1.1 Mesures sur des capacités
La Figure 1lI-14 présente les résultats des mesures diélectriques réalisées en fonction de I'épaisseur
et de I'orientation. Les graphiques des mesures C-V sont regroupés dans I'annexe B.

1800 10
1600 - -9
<+— B
I T
T /—x—— L 8
1400 L . - =
L
[ 7 ?
o 1200 =
2 wvi
3 -
2 1000 -g
£ 800 - —> %
£ —] L4 ow
5 —e 2
& 500 7]
L3 &
Permittivité PZT (100)
400 o
= Permittivité PZT (111) -2
200 | —a—Pertes PZT (100) L,
——Pertes PZT (111)
0 ‘ . ‘ . 0
0 500 1000 1500 2000 2500

Epaisseur (nm)

Figure IlI-14. Permittivité maximales et pertes diélectriques maximales en fonction de I'épaisseur et de |'orientation.

Les propriétés diélectriques des films sont semblables pour les deux orientations. Aucune différence
n’a pu étre mise en avant. Dans les deux cas, la valeur de la permittivité relative maximale augmente
avec |'épaisseur pour atteindre des valeurs comprises entre 1500 et 1550. Cette fluctuation peut
s’expliquer par I'inhomogénéité de I'épaisseur des films sur la surface du substrat.
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Pour les films de 36 couches, la différence de constante diélectrique relevée correspond a une
différence d’épaisseur de 30 nm, ce qui correspond a 1,4% de I’épaisseur du film. Cet écart est faible
compte tenu de I'épaisseur totale du film (2,1 um).

Pour les films composés de 3 couches, on constate que la permittivité relative du PZT (100) est plus
importante que celle du PZT (111). Cette différence pourrait s’expliquer par la taille des grains, 2 fois
plus gros dans le cas du PZT (100) que dans le cas du PZT (111), comme observé dans le chapitre Il.

Les pertes diélectriques diminuent lorsque I'épaisseur augmente. Cette diminution des pertes
diélectriques va de pair avec I'augmentation de la constante diélectrique. La diminution des pertes
diélectriques traduit une diminution du mouvement des charges a I'intérieur du matériau.

[11.3.2.1.2 Mesures sur des micropoutres

La permittivité relative a également été mesurée sur des micropoutres pour les deux orientations.
Les résultats sont présentés en Figure IllI-15. La Figure 1ll-15-a correspond au PZT orienté (100). La
Figure 1lI-15-b correspond au PZT orienté (111). Les mesures ont été réalisées sur des micropoutres
libérées.

Pour le PZT (100), la permittivité relative maximale mesurée vaut 1400 pour une micropoutre contre
1550 pour une capacité non libérée. Pour le PZT (111), on obtient une permittivité maximale de 1350
pour la micropoutre contre 1520 pour la capacité équivalente, mesurée sur substrat non libéré.
L’équation de passage entre la permittivité a déformation constante (cas de la capacité) et la
permittivité a contrainte constante (plus proche du cas de la micropoutre) montre que la permittivité
a contrainte constante est plus importante que la permittivité a déformation constante. La relation
de passage donnée par I'équation (lIL.5) :

eS=¢eT —d.cE.dt (11.5)

La différence que lI'on observe ne peut donc s’expliquer par des conditions d’encastrement
différentes. Cet écart est trés probablement di a I'incertitude sur la mesure de la surface.
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Figure IlI-15. Permittivité relative mesurée sur les micropoutres : a) PZT (100). b) PZT (111).

II1.3.2.2 Caractérisations ferroélectriques

Les cycles ferroélectriques ont été mesurés a partir d’'un montage de type Sawyer-Tower
[Sawyer1930]. La capacité de PZT est montée en série avec une capacité C, aux bornes d’'un
générateur de fonction, selon le schéma représenté en Figure 111-16.

Les potentiels Y, et Y, sont mesurés aux bornes du générateur de fonction et aux bornes de la
capacité Cy. Lorsque la capacité C, est tres grande devant la capacité de la structure a base de PZT, la
tension aux bornes de la capacité C, est I'image de la polarisation. La polarisation et la tension aux
bornes de la capacité C, sont reliées par I’équation (I11.6) :

_Co Yy (111.6)

P
S

Ou S est la surface de la capacité de PZT, définie par son électrode supérieure. En appliquant un
signal sinusoidal, il est possible de visualiser le cycle d’hystérésis de la polarisation dans le PZT sur
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I’écran d’un oscilloscope (en mode X-Y, X =Y; et Y =Y,). Les graphiques sont regroupés dans I'annexe
B.

Figure IlI-16. Montage Sawyer-Tower simplifié.

[11.3.2.2.1 Mesures sur des capacités

Les cycles ferroélectriques ont d’abord été mesurés sur des structures de type capacité, c’est-a-dire
des structures non libérées, pour différentes épaisseurs pour les deux orientations. La Figure 1lI-17
présente les résultats obtenus sur les cycles P-E. Le graphique présente I'écart entre les valeurs
maximales et minimales obtenues pour la polarisation a saturation et la polarisation rémanente.

Les fortes disparités rencontrées s’explique par les conditions de mesures qui ne sont pas identiques
pour toutes les épaisseurs. En effet, les films de 180 nm d’épaisseur ont été polarisés jusqu’a 850
kV/cm. Les films de 360, 540 et 1080 nm ont été polarisés jusqu’a 550 kV/cm. Les films de 2160 nm
d’épaisseur ont été polarisés jusqu’a 450 kV/cm. Ces champs correspondent aux champs maximums
gue peuvent voir les capacités sans étre dégradées. Si I'on va au-dela, les cycles ont tendance a
« s’ouvrir », en raison de l'augmentation des courants de fuite. Les mesures obtenues sont
également peu reproductibles. Néanmoins, on peut quand méme constater que les polarisations
rémanentes et a saturation augmentent avec I'épaisseur. La polarisation rémanente de |'orientation
(111) est plus importante que la polarisation rémanente de I'orientation (100). De méme, la
polarisation a saturation de l'orientation (111) est également plus importante que celle de
I’orientation (100). Ces deux résultats sont en accord avec I'état de I'art [Aoki1994].
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Figure IlI-17. Polarisation a saturation et polarisation rémanente du PZT en fonction de I'orientation et de I'épaisseur.

[11.3.2.2.2 Mesures sur micropoutres

Les cycles d’hystérésis ont ensuite été mesurés sur les deux types de PZT (100) et (111) sur les
micropoutres dont les films piézoélectriques font 2 um d’épaisseur. Les résultats sont présentés en
Figure 111-18. Les résultats sont synthétisés dans le Tableau IlI-6.

Orientation 2*P, (uC/cm?) 2*P, (uC/cm?) 2*E. (kV/cm)

(100) 99 40 85

(111) 112 61 144

Tableau IlI-6. Résultats des mesures des propriétés ferroélectriques en fonction de I'orientation.

La polarisation maximale et la polarisation rémanente du PZT (111) sont supérieures a celles du PZT
(100), ce qui est en accord avec I'état de I'art. De méme, les champs coercitifs du PZT (100) sont plus
faibles que ceux du PZT (111).

Aucune différence n’a ainsi été mise en évidence entre les capacités encastrées sur substrat de
silicium et sur les structures libérées ou la contrainte générée par le matériau piézoélectrique peut
étre relachée par la déformation de la structure.
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Polarisation en fonction de I'orientation
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Figure I11-18. Cycles d'hystérésis de la polarisation en fonction de I'orientation. En rouge : orientation (100). En bleu :
orientation (111).

I11.3.2.3 Caractérisations piézoélectriques

Les caractérisations ont été réalisées sur du PZT de 2 pm d’épaisseur. Les coefficients e;; ¢ et ds; ont
été caractérisés de deux fagons différentes. Le coefficient es;¢ a été caractérisé en utilisant des
macropoutres de Silicium/PZT. De cette facon, on s’affranchit des propriétés mécaniques du PZT
pour extraire le coefficient es;s. Deux montages ont été utilisés pour la caractérisation : la technique
de la macropoutre en oscillation libre développée au Léti et l'instrument « 4-point bending »
AixACCT. De grandes différences ont été obtenues en fonction de la méthode de pré-polarisation.
Ces différences seront discutées par la suite.

Le coefficient ds; a été calculé par rétrosimulation. La déflexion d’'une poutre induite par la couche de
PZT a été mesurée puis utilisée pour extraire le coefficient d;; en utilisant le modéle de Smits
[Smits1991]. Cette méthode présente |'avantage de caractériser le PZT en mode actionneur, c’est-a-
dire en utilisant I'effet piézoélectrique inverse. De cette fagon, on s’affranchit de la dépendance de la
mesure du coefficient es;¢ par rapport aux conditions de polarisation avant la mesure et de la
dépolarisation du matériau qui peut apparaitre lorsque I'on applique une contrainte mécanique forte
lors de cette mesure. Par contre, la connaissance du module d’Young du PZT est nécessaire pour
extraire le coefficient di;;. Cette donnée n’est pas bien connue dans notre cas. L’état de I'art du
module d’Young du PZT montre que de fortes disparités existent dans les valeurs rapportées dans la
partie 111.2.3. Pour I’extraction, on utilisera une valeur de 100 GPa.

[11.3.2.3.1 Mesure du coefficient e3¢

Le coefficient e3; ¢ a été mesuré de deux fagons sur les PZT de 2 pm d’épaisseur : par la méthode de la
poutre en oscillation libre et par le montage développé par AiXACCT. Les deux méthodes donnent des
résultats différents. Cette différence peut s’expliquer I'effet ferroélastique.
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[11.3.2.3.1.1 Mesure de la macropoutre en oscillation libre

Cette méthode de mesure est adaptée de la méthode proposée par Deschanvres et al.
[Deschanvres1992]. L'extrémité libre de la macropoutre de silicium sur laquelle a été posé un film
mince piézoélectrique est défléchie de 200 um, puis la fleche est relachée de facon a faire vibrer la
poutre en régime libre. La tension de sortie est mesurée par un oscilloscope. Le signal est intégré
pour obtenir le coefficient e;;r. L'amélioration apportée par I'INSA Lyon a consisté a rajouter une
résistance variable en paralléle de la capacité piézoélectrique, de facon a pouvoir mesurer le
coefficient e3¢ et la résistance de fuite Rf du matériau piézoélectrique [Defay2006]. Le principe de la
mesure est présenté en Figure 111-19. Le méme banc de mesure a été fabriqué au CEA-Léti.
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Figure 111-19. Montage pour la mesure du e;; s développé par I'INSA Lyon. [Defay2006].

111.3.2.3.1.1.2 Résultat

La mesure de tension générée par le matériau piézoélectrique est effectuée sur une capacité
rectangulaire de 490 um de c6té. Avant mesure, la capacité est polarisée pendant deux minutes
entre 10 et 40V a température ambiante pour polariser le film de PZT.

Les résultats obtenus sont représentés en Figure 1l1I-20. Le coefficient piézoélectrique effectif
transverse atteint -10,4 C/m’ pour I’échantillon (111) et -9.4 C/m? pour I’échantillon (100) avec une
polarisation de 40V. Ces résultats sont surprenants par rapport a ceux rapportés dans |'état de I'art.
Le coefficient es;¢ du film d’orientation (100) devrait étre supérieur a celui d’orientation (111). Les
films ont été fabriqués dans les mémes conditions : pour les deux orientations, les propriétés
diélectriques et structurales des films sont tres proches. L’écart attendu sur la mesure du coefficient
es1¢ ne peut donc s’expliquer par une différence de procédé.
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e31,f en fonction de I'orientation
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Figure 111-20. e;; s mesuré en fonction de I'orientation et des conditions de polarisation.

Pour améliorer la mesure du coefficient e3¢, il a été mis en évidence que la polarisation du matériau
en température favorisait le déblocage des parois de domaines et augmentait la valeur du coefficient
e3¢ mesuré [Ledermann2002]. En effet, dans le PZT en couche mince, une partie des parois de
domaines peut étre bloquée par des défauts dans le matériau. La contribution des parois de
domaines a l'effet piézoélectrique est importante. La polarisation en température du matériau
apporte I'énergie suffisante pour débloquer ces défauts sous champ électrique.

Les échantillons ont été polarisés en température. Les échantillons ont été chauffés a 150°C pendant
10 minutes. La température est ensuite ramenée jusqu’a température ambiante. L’échantillon est
maintenu sous tension pendant la redescente pour garder les domaines polarisés. La contrainte
résiduelle dans le PZT (en tension, de I'ordre de 200 MPa) peut dépolariser en partie les échantillons.

Les échantillons ont été remesurés apres polarisation en température. Aucune différence n’a pu étre
constatée.

[11.3.2.3.1.2 Mesure « 4PB » AixXACCT

111.3.2.3.1.2.1 Principe de la mesure

AixACCT (Aachen, Allemagne) est une société qui développe des outils de caractérisation pour les
matériaux ferroélectriques. Aujourd’hui, elle dispose de deux outils adaptés a la mesure des
coefficients piézoélectriques sur des films minces. Pour mesurer le coefficient ez, les ingénieurs
d’AixACCT ont adapté la méthode de la poutre encastrée-libre travaillant en régime forcé. La mesure
est fondée sur la déformation forcée d’un barreau contenant le film de PZT, les électrodes supérieure
et inférieure et le substrat silicium. 4 points d’appui assurent la déflexion de la structure. Pour
correspondre au modele, la déformation dans le film piézoélectrique doit étre uniforme sous
I’électrode supérieure. C'est le cas si la déformation appliquée sur le barreau n’est pas trop
importante. Les charges générées par le matériau piézoélectrique sont mesurées par un analyseur
« TF Analyser », développé par I'entreprise pour mesurer les caractéristiques des films

- Page 114 -



Chapitre Il - Comparaison des propriétés en fonction de I'orientation

ferroélectriques. Enfin, un interférometre vient mesurer le déplacement vertical de I’échantillon. Le
schéma de la méthode développée par AiXACCT est donné en Figure IlI-21-a. La structure de test
pour mesurer le coefficient es; s est représentée en Figure 1ll-21-b.
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Figure I1I-21. a) Schéma de la méthode de mesure "4-point bending" AixACCT. b) Schéma de la structure de test

La mesure du es; ; est donnée par I'équation (111.7) :

Q.13
S S LA Mot cane. (1 — Us7) (111.7)

Ou Q est la charge mesurée par I'amplificateur de courant. La charge est mesurée en appliquant le
principe de la « masse virtuelle », aucun champ électrique n’est appliqué entre les deux électrodes. |,
est la longueur entre les deux cylindres intérieurs servant a mettre en flexion I'échantillon, A est la
surface de I'électrode supérieure qui définit la surface de la capacité, h est I'épaisseur du substrat,
Uz cant €St le déplacement vertical du centre de la surface de la capacité de PZT auquel on a retiré la
contraction du substrat. Enfin ug; est le coefficient de Poisson du Silicium. L’équation donnée est
valable si uz . est tres faible devant |}, ce qui est le cas dans ce montage. Les dimensions de
I’échantillon sont données dans le Tableau Ill-7.

| Dimensions de I’échantillon de test .

Longueur de I’échantillon | =25 mm
Largeur de I’échantillon w=3mm
Longueur de I’électrode supérieure lsup = 10 mm
Largeur de I’électrode supérieure Weyp = 2 mm
Longueur de I’électrode inférieure libre lint =4 mm
Epaisseur du substrat h =750 um

Tableau IlI-7. Dimensions de I'échantillon pour la mesure.

111.3.2.3.1.2.2 Résultats

Le PZT de 2 um d’épaisseur orienté suivant le plan (100) a été mesuré grace au montage « 4-point
bending » développé par AixACCT. La polarisation de I'échantillon est apparue comme un facteur de
premiere importance. Il a en effet été montré que la température permettait d’augmenter la valeur
du e3¢ mesurée par Ledermann [Ledermann2002].

Une premiére mesure a été réalisée apres polarisation a température ambiante. L’échantillon a été
polarisé pendant 2 minutes a 150 kV/cm. Une seconde mesure a été réalisée aprés polarisation a
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100°C pendant 10 minutes, sous le méme champ électrique. Une troisieme mesure a été réalisée en
polarisation I"’échantillon pendant 10 minutes a 100°C puis 2 minutes a température ambiante, sous
150 kV/cm. La température permet d’activer les domaines ou les parois de domaines qui pourraient
étre bloqués. La polarisation a température ambiante aprés chauffage permet de ne pas diminuer la
polarisation du matériau lors de la redescente en température, en maintenant la contrainte
électrique pendant cette phase. Enfin, une derniére mesure a été réalisée aprés polarisation pendant
10 minutes a 150°C. Les résultats obtenus sont résumés dans le Tableau I1l-8. Un exemple de mesure

est présenté en Figure 111-22.

Conditions de polarisation Esys (C/mz)
1 150 kV/cm — 25° - 2 minutes -11.2
2 150 kV/cm — 100°C — 10 minutes -13.69
3 150 kV/cm — 100°C puis 25°C — 10 minutes puis 2 minutes  -15.95
4 150 kV/cm — 150°C — 10 minutes -10

Tableau 111-8. Résultats de la mesure obtenus grace au montage AixACCT.

La valeur maximale du coefficient es; ¢ mesuré atteint ainsi -15.95 C/m?.
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Figure IlI-22. Résultat de la mesure AixACCT en suivant les conditions de polarisation 3.

Les mesures réalisées dans les conditions 1, 2 et 4 montrent qu’il existe un optimum de température
de polarisation entre 25 et 150°C. L'optimum est sans doute proche de 100°C. Ces résultats different
de ceux rapportés par N. Ledermann dans son travail de these [Ledermann2002]. Dans I'étude de N.
Ledermann, aucun optimum de température n’avait été mis en avant. Le coefficient piézoélectrique
e31f augmentait en fonction de la température jusqu’a 150°C. La température permet de libérer des
parois de domaines bloquées a température ambiante. Pour éviter le rebasculement aléatoire de ces
parois de domaines, il est sans doute nécessaire de maintenir la polarisation pendant la phase de
descente en température pour éviter la dépolarisation du matériau.

La valeur maximale du coefficient es; s mesuré pour le PZT (111) de 2 um d’épaisseur avec les
conditions de polarisation 3 atteint -14 Cc/m>.
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Les résultats sont cette fois-ci plus proches de I'état de I'art. Le coefficient es;¢ du PZT (100) est
supérieur a celui du (111). La différence entre les deux coefficients piézoélectriques n’est pas
notablement importante. Il faut cependant noter que ces mesures sont réalisées avec une tres faible
déformation. Ce régime d’utilisation du matériau piézoélectrique est sans doute différent de celui
des grandes déformations du matériau, comme on le verra par la suite.

[11.3.2.3.1.3 Différences observées entre les deux mesures

Les résultats obtenus par les deux montages sont trés différents. Dans le cas du montage Léti, le
coefficient es,; maximal mesuré atteint -9.8 C/m?” alors que le coefficient es; s mesuré grace au
montage AixACCT atteint -15,95 C/m” pour l'orientation (100). Les deux montages sont pourtant
semblables. Dans les deux cas, on mesure les charges générées par le matériau piézoélectrique lors
de sa déformation. La différence vient de la fagon dont la déformation est générée. Dans le cas du
montage « Léti », une plus forte déformation est appliquée. En effet, I'extrémité de la poutre de 4 cm
de longueur est défléchie de 200 pum. Dans le cas du montage « AixACCT », la fleche appliquée a
I'extrémité de la poutre de 2,5 cm est de I'ordre du micrométre. Pour comparaison, les déformations
associées ont été calculées par éléments finis. La déformation dans I'axe de la poutre a la surface du
silicium au milieu de la poutre atteint 8,5%*107 dans le cas du montage « AiXACCT » contre 6,4%¥107
dans le cas du montage « Léti ». Il existe un facteur 100 entre les déformations générées dans les
deux montages.

Dans le cas du PZT d’orientation (100), les domaines a et ¢ contribuent de fagon trés importante a
I'effet piézoélectrique. Lorsque l'on polarise le matériau, une partie des domaines a, qui
correspondent au cas ou la polarisation est dans le plan, se « redresse » pour former des domaines c,
ou la polarisation est perpendiculaire au plan du film. Le champ électrique externe est appliqué
suivant la normale au plan du film.

Le basculement des parois de domaines ferroélastiques peut aussi étre influencé par la déformation
imposée par le substrat dans le PZT. Si la déformation est trop importante, il est possible que le PZT
se dépolarise. C'est probablement le cas lorsque I'on utilise le montage « Léti ». La déformation est
trop importante et dépolarise en partie le matériau. Dans le cas du montage « AixACCT », ou cette
déformation est 100 fois plus faible, la dépolarisation du matériau est probablement plus faible. Dans
le cas du montage « Léti », il n’est pas possible de réduire la fleche appliquée. La mesure des charges
n’est pas assez précise si I'on réduit cette fleche.

Cette dépolarisation liée a I'application d’'une contrainte dans le plan est principalement visible sur le
PZT orienté selon le plan (100) en maille quadratique car c’est dans ce cas que la contribution des
parois de domaines ferroélastique est la plus importante. Dans le cas du PZT d’orientation (100) en
maille rhomboédrique, la projection de la polarisation sur I'axe vertical reste constante. Aucun effet
ferroélectrique n’est présent, comme montré sur la Figure Ill-4. Dans le cas du PZT d’orientation
(111), seuls les domaines a 71°/109° de la maille rhomboédrique présente un effet ferroélastique. La
contribution de ces domaines est moindre car I'angle que forment les domaines par rapport a la
verticale n’est pas trés important (19°). Il n’y a pas d’effet ferroélastique dans le cas de la maille
quadratique pour l'orientation (111), comme montré sur la Figure II-6.

- Page 117 -



Chapitre Il - Comparaison des propriétés en fonction de I'orientation

[11.3.2.3.2 Caractérisation du ds;

Les micropoutres ont été utilisées pour caractériser le coefficient d3;. Le modéle de Smits utilisé est
d’abord présenté. Les résultats de déflexion et d’extraction du coefficient ds; sont ensuite présentés.
Seules des couches de 2um d’épaisseur de PZT ont été réalisées pour ces membranes.

[11.3.2.3.2.1 Modeéle de calcul pour l'extraction du coefficient ds;

Pour extraire le coefficient di; de la mesure de déflexion, la poutre est modélisée comme une
structure bilame, comportant uniqguement la couche élastique en silicium et la couche
piézoélectrique en PZT. Pour la modélisation, on utilise le modéle développé par Smits [Smits1991]. Il
s’agit d’'un modele unidimensionnel, ne prenant en compte que I'épaisseur des couches. La déflexion
a I'extrémité de la poutre est calculée a partir du rayon de courbure obtenu.

111.3.2.3.2.1.1 Structure bilame

Elle est composée de deux couches : la couche servant de support et la couche piézoélectrique. La
variation des contraintes dans le matériau piézoélectrique change I’équilibre du bilame. La position
d’équilibre est celle qui minimise I'énergie des deux couches. Le bilame peut présenter une courbure
pour réduire I'énergie interne de la poutre encastrée-libre. L’effet bilame fonctionne comme un bras
de levier car la fibre neutre n’est pas située au milieu de la couche piézoélectrique.

Couche 1

Encastrement

Fibre neutre

Figure I1I-23. Structure bilame.

La Figure IlI-23 présente le modéle de la structure bilame. La structure est composée de deux
couches d’épaisseurs t; et t,, de longueur L et de largeur W. On définit également un repére
orthonormé. La direction 1 correspond a la longueur de la poutre, la direction 2 a sa largeur et la
direction 3 a I'épaisseur.

111.3.2.3.2.1.2 Modéle de Smits [Smits1991]

Smits propose la modélisation d’un « enakemesomorphe », désignant de cette fagon un bilame
composé d'une couche dite élastique et d'une couche piézoélectrique. Le terme
« enakemesomorphe » signifie « un et demi », puisque la couche piézoélectrique sert a la fois de
couche élastique et de couche piézoélectrique, le terme bimorphe décrivant une poutre composée
de deux couches piézoélectriques.

Le modele de Smits permet de modéliser la déformation d’un bilame composé d’une couche
piézoélectrique déposée sur une couche élastique. Le calcul du rayon de courbure résultant passe
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par le calcul de I'énergie interne des deux couches. L’équilibre thermodynamique est atteint lorsque
I’énergie interne du systeme est la plus faible. Le coefficient piézoélectrique utilisé est le coefficient
ds;.

Les parametres d’entrée du modeéle de Smits sont le moment mécanique et la force appliqués a
I'extrémité du bilame, la pression appliquée sur toute la surface du bilame et la tension appliquée
aux bornes du matériau piézoélectrique. Les parametres de sortie sont I'angle que fait I'extrémité
libre de la structure avec I'axe horizontal, la déflexion a I’extrémité de la structure, le volume déplacé
dans la structure et la charge générée aux bornes de la capacité piézoélectrique.

Dans notre cas, on ne s’intéresse qu’a la déflexion de I'extrémité libre de la poutre en fonction de la
tension appliquée sur le matériau piézoélectrique. Le modéle de Smits s’écrit grace a I'équation
(11.8) :

2
_ 3.A.d31.B.L*.V (111.8)
K
Avec :

A= S51-S7. (SZ'tl + Sl'tZ) (l”g)
N CEED) (111.10)

(s3.t1 +51. 1)
K =4.55.51.t1.(t2)3 + 4.55.51.t5. (t1)3 + (53)%. (£)* + (51)2. (t)* (n.11)

+ 6.5,.51. (t1)%. (t)?

L'indice des coefficients s et t fait référence au numéro de la couche (1 pour la couche élastique, 2
pour la couche piézoélectrique). Le terme s correspond au coefficient d’élasticité s,;.

[11.3.2.3.2.2 Mesure de déflexion

Les mesures de déflexion des micropoutres ont été réalisées sur un interférometre lumiére blanche
(Wyko). Le principe d’un interférométre lumiére blanche est illustré en Figure III-25. L'optique du
microscope est associée a un interférometre Mirau. La colonne du microscope effectue un balayage
vertical sur I'’échantillon a mesurer. L'altitude de chaque point de I’échantillon est déterminée par la
position des franges. Un exemple de mesure de déflexion est donné en Figure IlI-24.
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Figure 1lI-24. Mesure de déflexion sur une micropoutre.
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Figure I11-25. Schéma de principe d'un interférométre lumiére blanche. [Micromanufacturing]

[11.3.2.3.2.3 Extraction du coefficient d3;

Le coefficient d3; est obtenu en comparant les pentes des branches descendantes des cycles
d’hystérésis avec la droite du modéle linéaire. Le fait d’utiliser la pente descendante permet de se
placer dans le cas oU le PZT a été polarisé. Cette partie de la courbe correspond au cas d’un
fonctionnement unipolaire.

- Page 120 -



Chapitre Il - Comparaison des propriétés en fonction de I'orientation

4,5

3,5 -

N
tow

N

Déflexion (um)
[EnY
w

[any

_1 T T T T T T T 1
-200 -150 -100 -50 0 50 100 150 200

Champ électrique (kV/cm)

Figure 111-26. Déflexion a I'extrémité de la poutre de 140 um de longueur en fonction du champ électrique appliqué pour
le PZT (100). En bleu : la mesure de déflexion. En rouge : le calcul pour d;; =-150 pm/V.

La Figure 1l-26 présente la mesure de déflexion de la micropoutre de 140 um de long actionnée par

la couche de PZT (100). La relation entre la déflexion et le d3; est linéaire. La courbe de modélisation

correspondant a un coefficient d;; de -150 pm/V a également été tracée. La courbe de mesure et les

droites du modele sont concordantes. Le coefficient ds; du PZT (100) est donc d’environ -150 pm/V.

La Figure 1lI-27 présente les résultats de la mesure de déflexion pour le PZT (111). Pour le modéle, le
coefficient dj; utilisé vaut -100 pm/V. Cette valeur semble bien correspondre aux mesures

effectuées.

Le coefficient d3; mesuré sur les micropoutres montre bien la supériorité de I'orientation (100) par
rapport a l'orientation (111). Pour les modeles, le méme module d’Young de PZT de 100 GPa a été
utilisé pour les deux orientations. Les valeurs des coefficients ds; relevées correspondent a I'état de

I"art.

La comparaison de ces mesures avec les mesures des coefficients es;¢ et la validité du module
d’Young du PZT utilisé seront décrits par la suite.
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Figure 111-27. Déflexion a I'extrémité de la poutre de 140 um de longueur en fonction du champ électrique appliqué pour
le PZT (111). En bleu : la mesure de déflexion. En rouge : le calcul pour d;; =-100 pm/V.

[11.3.2.3.2.4 Mesures de fatigue sur les micropoutres

L'objectif de cette mesure est d’évaluer la fatigue du PZT en fonction de I'orientation. Il a en effet été
rapporté que l'orientation (111) était souhaitable dans le cas des mémoires ferroélectriques parce
que la fatigue du PZT d’orientation (111) était moins importante que celle du PZT d’orientation (100)
[Fox2004].

Les micropoutres sont actionnées par un générateur de fonction. On applique un signal sinusoidal de
fréquence 8 kHz et d’amplitude 40V. Un offset de 20V est rajouté de fagcon a actionner les
micropoutres en régime unipolaire uniguement. La déflexion est mesurée par un vibrometre laser
Polytec, illustré en Figure 11I-28-a, dont le laser réalise un balayage sur la surface de la poutre. Un
résultat de mesure est présenté en Figure 111-28-b. L'intensité de la zone rouge traduit I'altitude de la
poutre encastrée-libre.

Les résultats des mesures de I'évolution du coefficient ds; lors du cyclage unipolaire en fonction de
I'orientation sont présentés en Figure IlI-29. Le coefficient d3; du PZT (100) est environ deux fois
supérieur a celui du PZT (111), ce qui montre la supériorité de I'orientation (100) par rapport a
I'orientation (111). Au début du cyclage, le coefficient ds; du PZT (100) atteint -150 pm/V, ce qui est
identique a la valeur maximum relevée dans |'état de I'art pour du PZT en couche mince. La
micropoutre (100) n’a pas connu de défaillance a I'issue du cyclage aprés plus d’un milliard de cycles.
Par contre, la micropoutre (111) n’est plus fonctionnelle a partir de 830 millions de cycles.
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Figure 111-28. a) Téte du vibrometre laser. Source Polytec. b) Résultat de mesure. En rouge : la déflexion verticale.
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Figure 111-29. Résultats du cyclage pour les deux orientations de PZT.

[11.3.2.3.3 Discussion sur la mesure des coefficients piézoélectriques

L’avantage de la mesure du coefficient es; s est que I'on s’affranchit des propriétés mécaniques du
PZT. L'épaisseur de la couche de PZT est négligeable par rapport a I'épaisseur de la couche de
silicium. Les propriétés mécaniques du substrat de silicium sont bien mieux connues que les
propriétés mécaniques du PZT. L'inconvénient de cette mesure est par contre qu’elle est réalisée en
condition « capteur », c’est-a-dire en utilisant I'effet piézoélectrique direct.

L'avantage de la mesure du coefficient d;; est que cette mesure est réalisée en condition
« actionneur », c’est-a-dire en utilisant I'effet piézoélectrique indirect. Pour le développement
d’actionneurs piézoélectriques, ces conditions de mesures permettent de s’affranchir des
problématiques de la pré-polarisation du matériau et de la dépolarisation qui peut intervenir sous
contraintes, mises en évidence lors de la mesure du coefficient es;¢. L'inconvénient est par contre
gu’il faut connaitre les propriétés mécaniques du PZT pour extraire un coefficient ds; fiable.

- Page 123 -



Chapitre Il - Comparaison des propriétés en fonction de I'orientation

Dans notre cas, nous disposons des deux types de mesures. Ces mesures peuvent étre utilisées pour
estimer le module d’Young du PZT. Les données d’entrées sont la déflexion en bout de poutre et la
mesure du coefficient e, réalisée par AixACCT. Pour le calcul, on retient la valeur du coefficient e s
de -15.95 C/m? qui correspond a la meilleure valeur mesurée. Dans le cas de la mesure du coefficient
ez, il y a un risque pour que ce coefficient soit sous-estimé a cause de la dépolarisation du matériau.
La mesure de déflexion nous permet d’extraire un couple (Ep, d3;). Les coefficients ds; et le e3; ¢ sont
reliés par I’équation (111.12) :

d3;  E.dyn (1.12)
S11+512 (1—v)

€31,f =

Le PZT est considéré comme isotrope. On a donc s;; = 1/Epzr €t s15 = -U/Epzr. En utilisant les résultats
obtenus pour la micropoutre (100), on peut tracer la dépendance du ds; et du es; ¢ en fonction du
module d’Young du PZT. On suppose que le coefficient de Poisson du PZT vaut 0,3. Les résultats sont
représentés en Figure I11-30.
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Figure 111-30. Coefficients piézoélectriques en fonction du module d'Young pour le PZT (100). En bleu : d3;. En rouge : e, +.

Pour obtenir un coefficient e;; s de -15.95 C/m?, le module d’Young du PZT doit valoir 59,5 GPa, ce qui
est une valeur tres faible. Dans ce cas, le coefficient d3; vaut -188 pm/V, ce qui est une valeur trés
élevée. La valeur maximum relevée dans I'état de l'art atteignait -150 pm/V pour du PZT (100)
[Fujii2007].

Cependant, les mesures des coefficients e3¢ et de d3; ne sont pas réalisées dans les mémes
conditions. La mesure du coefficient es; ¢ est réalisée en appliquant une faible déformation, en
utilisant le matériau piézoélectrique comme un capteur. Le champ électrique dans le matériau est
maintenu nul par I'équipement de mesure. La mesure du coefficient ds; est réalisée a fort champ
électrique, en générant une forte déformation. Le PZT n’est donc pas utilisé dans le méme régime
pour les deux mesures. Il est probable que ses propriétés ne soient pas identiques dans les deux cas.
Dans le cas du PZT, la structure en domaines introduit un comportement différent, selon que I'on

active ou non les parois de domaines.
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Dans le cas du PZT, la contribution intrinséque aux coefficients piézoélectriques dépend de la
polarisation et de la permittivité. Ces coefficients sont reliés par I'équation (Il.13), issue du
formalisme de Landau-Ginzburg-Devonshire décrivant le comportement des matériaux
ferroélectriques [Nakajima2011] :

d31(E) = 2.80.533(E).Q12.P3(E) (”|13)

Avec Qg, le coefficient d’électrostriction, €33 et P3 la permittivité et la valeur de la polarisation suivant
I"axe 3.

En calculant le coefficient d;; en fonction du champ électrique, on peut extraire un coefficient
d’électrostriction de 0,04 C*/m*, en utilisant les résultats des mesures de permittivité relative et de
cycle de polarisation présentés dans ce chapitre a 200 kV/cm. A champ nul, on trouve un coefficient
ds; de -180 pm/V en utilisant la formule 111.13 et les mesures C-E et P-E a 0 kV/cm. Cette valeur est
tres proche de celle extraite grace a la Figure 11-30. Le coefficient ds;; du PZT (100) est probablement
trés proche de -150 pm/V a 200 kV/cm. La valeur du module d’Young de 59,5 GPa extraite a partir du
e3¢ et du d3; équivalent a champ nulle semble donc correspondre.

Cette discussion montre aussi qu’il est tres difficile de caractériser précisément un matériau aussi
complexe que le PZT. Si I'on suppose le module d’Young et les coefficients piézoélectriques constants
sur toute la gamme de champ électrique, I’analyse montre que le module d’Young du PZT (100) est
plus faible que beaucoup de valeurs rapportées. L’hypothese du coefficient piézoélectrique constant
en fonction du champ électrique est néanmoins trés discutable.

Cependant, méme s’il ne semble pas possible d’obtenir une évaluation précise du module d’Young
du PZT a partir des mesures des coefficients ds; et es; 1, les résultats de I'extraction du d;; montre que
I’on peut disposer d’un couple (E, ds;) suffisant pour effectuer des modélisations. La valeur de d;; de -
150 pm/V et un module d’Young de 100 GPa sont par exemple retenus pour les simulations
présentées dans le chapitre V de ce manuscrit. De cette facon, le coefficient d3; donné est
probablement en partie sous-estimé. La simulation est cependant correcte puisque le module
d’Young est en contrepartie probablement sur-estimé. Le couple d3; = -165 pm/V et E = 80 GPa serait
également tout a fait acceptable pour la modélisation.

De la méme fagon, on peut extraire le module d’Young du PZT (111). L'extraction des coefficients
piézoélectriques en fonction du module d’Young est présenté en Figure IlI-31. Pour obtenir un
coefficient es; s en accord avec le coefficient ds,, il faut dans le cas du PZT (111) utiliser un module
d’Young de 97 GPa. Cela correspond a un coefficient d3; de 101 pm/V. Le coefficient es; ¢ utilisé est
celui mesuré par AixACCT et vaut -14 C/m”. Le coefficient d’électrostriction extrait vaut quant 3 lui
0,02 C*/m”. Le module d’Young obtenu est bien supérieur a celui de 'orientation (100). L’orientation
(111) est sans doute moins sujette a I'assouplissement de son module d’Young a cause de parois de
domaines. Si les coefficients e3¢+ des PZT (100) et (111) semblaient assez proches entre euy, il est
intéressant de noter que les modules d’Young et les coefficients d;; sont quant a eux tres différents.

Ces observations montrent la difficulté d’obtenir les informations utiles pour évaluer complétement
une couche de PZT. La seule mesure du coefficient es;r ne semble en effet pas suffire pour
différencier finement deux couches de PZT.
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Figure 111-31. Coefficients piézoélectriques en fonction du module d'Young pour le PZT (111). En bleu : d3;. En rouge : e3; 4.

111.3.2.4 Mesure en champ faible
La dépendance de la polarisation et de la permittivité diélectrique par rapport a I'amplitude du
champ électrique d’excitation a été mesurée sur les micropoutres, sur les deux orientations du PZT.

La mesure de la dépendance de la polarisation a été réalisée grace au montage Sawyer-Tower. La
mesure de la dépendance de la permittivité diélectrique a été réalisée grace a un LCR-méetre HP
4284. Les films de PZT font 2 um d’épaisseur. L'amplitude maximale des champs électriques
appliqués atteint 5 MV/m.

La Figure 111-32 présente le cycle de la polarisation en fonction du champ électrique appliqué. En rose,
la mesure de polarisation « large champ » met en évidence la saturation de la polarisation lorsque le
champ atteint plusieurs fois le champ coercitif. En bleu, le champ maximum est |égerement supérieur
au champ coercitif. Pour extraire les coefficients €;,;; et a, nous allons utiliser la loi de Rayleigh jusqu’a
5 MV/m.

Les mesures sont réalisées a 5 kHz. Avant la mesure, la poutre est excitée pendant 5 minutes pour
stabiliser la mesure.

Les résultats de I'extraction des coefficients par la loi de Rayleigh sur les micropoutres (100) et (111)
sont présentés dans le Tableau 1lI-9. Le coefficient g;,; traduisant la contribution réversible des
domaines et parois de domaines dépend de |'orientation. Le coefficient a traduisant la non-linéarité
de la polarisation et de la permittivité diélectrique par rapport au champ électrique dépend plus
fortement encore de I'orientation. Ce coefficient est deux fois plus grand pour I'orientation (100) que
pour I'orientation (111). Cette différence traduit un effet irréversible des parois de domaines et peut
étre due au basculement a 90° des domaines qui n’intervient que dans le PZT (100). Dans le PZT (111)
en phase quadratique, la projection de la polarisation sur la normale au film est constante.
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Figure I11-32. Polarisation du PZT en fonction du champ électrique. En rose : fort champ. En bleu : faible champ.

Données ~PZT (100) ~PZT (111)
€nit CV (F/m) 1,32.10° 1,02.10°

a CV (F/V) 5,90.10™" 2,23.10"
Taux extrinseque CVa 3MV/m  57% 40%

Tableau I11-9. Résultats de I'approximation de Rayleigh sur les mesures CV et PV.

La mesure de la non-linéarité par la méthode de Rayleigh a permis de mettre en évidence la
différence de comportement entre l'orientation (100) et l'orientation (111) sur notre PZT de
composition morphotropique. La cause majeure de la différence de comportement peut étre

attribuée au basculement des domaines a/c dans le film (100).
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I11.4 Conclusion

Dans ce chapitre, les propriétés diélectriques, ferroélectriques et piézoélectriques de couches minces
de PZT (100) et (111) ont été caractérisées. Un accent particulier a été donné sur I'importance de la
contribution des parois de domaines. Les capacités fabriquées dans le chapitre Il, dont les épaisseurs
sont comprises entre 180 et 2160 nm, ont été caractérisées. Des micropoutres dont I'épaisseur du
film mince de PZT est de 2 um ont également été fabriquées en utilisant des substrats de type SOI.
Les deux orientations (100) et (111) ont également été obtenues pour ces micropoutres.

Deux coefficients piézoélectriques ont été mesurés pour les films de 2 um d’épaisseur : le coefficient
esr et le coefficient ds;. Le coefficient es; ¢ a été mesuré par deux méthodes analogues, en
configuration capteur. Il a été montré que le PZT (100) présentait des coefficients piézoélectriques
d3; et es;¢ plus importants que le PZT (111). Ainsi, le coefficient ds; du PZT (100) dépasse -150 pm/V
alors que celui du PZT (111) atteint -100 pm/V. De méme, le coefficient es;¢ du PZT (100) est plus
important que celui du PZT (111) : -15,95 C/m? contre -14 C/m?>. Si la différence entre les coefficients
e3¢ est minime, I'écart entre les coefficients d3; s’explique par une variation du module d’Young
entre les deux orientations. Ainsi, le module d’Young du PZT (100) est relativement faible et
probablement situé dans une plage entre 60 et 80 GPa. Celui du PZT (111) a été évalué a 100 GPa, et
est de fait plus élevé. Les coefficients piézoélectriques obtenus sont a I'état de I'art, pour les deux
orientations. Le coefficient e de -15,95 C/m? obtenu pour l'orientation (100) est a comparer au
celui obtenu sur les films fabriqués par 'EPFL ou il atteignait -15 C/m?” pour des films obtenus dans
des conditions trés similaires [Raeder2007]. Pour atteindre les -17,7 C/m? qui constitue le maximum
rapporté pour les films minces de PZT, il faut diminuer le gradient de composition Zr/Ti, ce que nous
n’avons pas fait dans ce travail. Pour I'orientation (111), nous avons obtenu un coefficient es; ¢ de -14
C/m? ce qui constitue la valeur maximale rapportée pour cette orientation. Les coefficients ds;
rapportés pour les deux orientations correspondent également aux valeurs maximales rapportées
dans la littérature.

Des résultats différents ont été obtenus sur les mesures des coefficients es; ¢ sur deux montages
similaires, mettant en évidence I'importance des conditions de mesure qui peuvent entrainer une
dépolarisation du film si la contrainte appliquée est trop importante. Dans une configuration de
capteur, la polarisation du matériau avant la mesure est également importante car cette polarisation
doit étre conservée pour la mesure. Le coefficient d3; a quant a lui été mesuré en configuration
actionneur. Dans ce cas, le probléme n’est pas la dépolarisation du matériau car le champ électrique
reste appliqué mais la méconnaissance du module d’Young du PZT pour extraire ce coefficient. Ces
mesures piézoélectriques ont permis de mettre en évidence I'importance de la contribution des
domaines ferroélastiques dans le PZT quadratique (100). Les domaines concernés sont les domaines
a/c dont I'axe de la polarisation peut basculer a 90°, entrainant ainsi une dépolarisation du matériau
sous contrainte en configuration « capteur » ou une déformation extrinseque supplémentaire en
configuration « actionneur ». La contribution plus importante des effets extrinseques a pu étre mise
en évidence en modélisant le comportement du matériau en champ faible par la loi de Rayleigh. La
(100) que pour le PZT (111), traduisant probablement une contribution extrinseque (réversible et
irréversible) plus importante pour le premier. Cette contribution peut étre liée aux domaines
ferroélastiques.
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Les résultats obtenus sur les mesures des coefficients es;;r montrent que les conditions de
polarisation des films avant mesure sont extrémement importantes. Les conditions utilisées pendant
la mesure peuvent également influencer le résultat de la mesure. Si I'on choisit de mesurer le
coefficient ez, il faut s’assurer d’étre dans des conditions de poling optimales et veiller a ne pas
dépolariser le matériau.

Des mesures de fatigue ont également été réalisées. Sur I'échantillon (100), plus d’'un milliard de
déflexions unipolaires ont pu étre réalisées. L’échantillon (111) se dégrade plus vite que I’échantillon
(100). 800 millions de déflexions unipolaires ont cependant pu étre réalisées. Cela est probablement
dd a la rugosité du platine qui est 1,5 plus élevé lorsque le platine est déposé a 450 °C pour obtenir
du PZT (111) que lorsqu’il est déposé a 25 °C pour obtenir du PZT (100).

Les films présentés dans ce chapitre sont d’excellente qualité du point de vue des performances
piézoélectriques pures et de leur tenue en cours d’utilisation. L'utilisation de nos films pourra étre
mise a profit pour réaliser des actionneurs PZT performants, comme illustré dans le chapitre V.
L'utilisation d’une couche de platine déposée a 25 °C comme électrode inférieure et comme couche
de germination pour obtenir des films de PZT orientés selon le plan (100) nous permet d’obtenir des
films aux propriétés piézoélectriques a I'état de I'art. L'obtention de films de platine moins rugueux
semble également améliorer la fiabilité des actionneurs piézoélectriques.

L'augmentation des coefficients piézoélectriques par la maitrise de I'orientation est un phénomeéne
connu. Pour améliorer encore les propriétés piézoélectriques des films texturés, il faudra
probablement travailler sur I'augmentation de la mobilité des parois de domaines. Nous avons pu
mettre en évidence dans ce travail que les mouvements des parois de domaines sont encore en
partie bloqués par les défauts dans le matériau. Une solution pour améliorer cette mobilité est de
limiter le gradient dans les films pour limiter ces blocages. C'est certainement une piste de recherche
prometteuse pour améliorer encore les caractéristiques piézoélectriques des films de PZT texturés.
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Chapitre IV - Composants a couche active ultrafine

IV.1 Introduction

Dans ce chapitre, la conception, la fabrication et la caractérisation de deux composants a couches
actives piézoélectriques ultrafines sont présentées. Les deux composants sont un interrupteur RF
MEMS et une poutre avec mesure de déflexion intégrée. Les deux composants sont actionnés par
une fine couche de PZT. Ces deux composants sont issus d'un partenariat avec Freescale
Semiconductor (Tempe, Arizona).

Il a été montré dans les chapitres précédents que le PZT était le matériau le plus intéressant pour
I'actionnement car il présentait les coefficients piézoélectriques les plus élevés. Ces bonnes
caractéristiques permettent d’obtenir des déformations importantes pour des tensions
d’actionnement faible. Pour réduire encore ces tensions d’actionnement, une solution est de
diminuer I'épaisseur de la couche piézoélectrique car le matériau est sensible au champ électrique
appliqué. Cette problématique de tension est particulierement importante pour les composants
dédiés aux systemes de communications sans fil ou la tension disponible dans les dispositifs est
limitée. C'est par exemple le cas de la téléphonie mobile ou les tensions ne doivent pas dépasser 5V
sous peine de nécessiter une électronique de commande supplémentaire.

L'interrupteur présenté dans ce chapitre est dédié aux applications de la téléphonie mobile.
L'objectif de cet interrupteur est de fonctionner a des tensions inférieures ou égales a 5V. Pour
réaliser un actionnement basse tension, on utilise une couche de PZT de 120 nm. Le PZT est déposé
sur une couche élastique en SiN de facon a fonctionner comme un bilame. L'interrupteur développé
doit également répondre a d’autres spécifications, comme une résistance de contact inférieure a 1Q
et étre fonctionnel entre -35°C et +80°C. Cet interrupteur est le premier interrupteur actionné
piézoélectriquement, encapsulé et dont la déformation est compensée en fonction de la
température.

Afin de dimensionner I'interrupteur, un modele analytique a été adapté pour prendre en compte les
effets de la température, les effets des contraintes résiduelles et le dimensionnement de
I’actionnement piézoélectrique. La structure retenue pour réaliser I'interrupteur est une structure de
type poutre encastrée-libre, ce qui permet d’obtenir le maximum de déflexion du bilame SiN/PZT. La
contrainte globale de la structure est ajustée grace a la couche de SiN. La variation de la contrainte
globale en fonction de la température est assurée par une couche de TiN dont I'épaisseur et le
coefficient de dilatation thermique permettent de conserver la planéité de la structure lorsque I'on
change la température. L'interrupteur ainsi fabriqué fonctionne avec un actionnement
piézoélectrique de 5V pour réaliser le contact et un maintien électrostatique de 5V pour augmenter
la force de contact.

L'interrupteur a été complétement encapsulé par scellement d’'un wafer fonctionnalisé comportant
les plots de connexion, le contact de l'interrupteur et des TSVs (Thru-Silicon Vias) sur le wafer
comportant les actionneurs. L'encapsulation obtenue est hermétique. Les performances RF ont
ensuite pu étre mesurées jusqu’a 10 GHz. L'isolation atteint -44 dB a 2 GHz lorsque l'interrupteur est
a I'état bloqué et les pertes d’insertion atteignent -0.74 dB lorsque I'interrupteur est a I’état passant.
La seule réalisation d’un interrupteur piézoélectrique encapsulé rapporté dans I'état de I'art est celle
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proposée par LG [Park2006]. Pour cet interrupteur, I'isolation atteignait -26,4 dB a 5 GHz. Les pertes
d’insertion obtenues étaient de -0,63 dB a 5 GHz. Cet interrupteur n’était cependant pas compensé
en température. Les interrupteurs MEMS électrostatiques présentent des pertes d’insertion
inférieure a -0,3 dB a 2 GHz. En contrepartie, |'isolation n’est que de -25 dB a 2 GHz [Radant].

Sur les mémes plaques, une poutre intégrant une jauge de contraintes a également été réalisée. La
jauge de contrainte est une jauge métallique intégrée dans les électrodes du PZT. L’avantage d’une
telle structure est d’intégrer une mesure de déflexion dans un actionneur piézoélectrique. La jauge
de contrainte métallique a été intégrée sans étape technologique supplémentaire et donc sans co(t
additionnel. La jauge a été intégrée dans un pont de Wheatstone pour améliorer la précision de la
mesure. La résolution du composant atteint 37 nm lorsque la mesure est réalisée sur la jauge seule et
3 nm lorsque la mesure est réalisée grace au pont de Wheatstone. La résolution du composant
correspond a la déflexion minimale qui peut étre mesurée a |'extrémité de la poutre de 150 um. Ces
résolutions correspondent respectivement a des déformations dans le plan de la couche métallique
de 1,64.10° et 1,33.10°.

Les deux composants ont entierement été réalisés sur des équipements acceptant des plaques de
200 mm de diameétre. Les procédés ont été qualifiés de maniére a étre les plus reproductibles
possibles, de facon a réaliser ces démonstrateurs sur une ligne pilote.
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IV.2 Modele de calcul de déflexion

Le modele présenté dans cette partie est un modéle analytique qui permet de prendre en compte
I'effet de la température, des contraintes résiduelles et de la contrainte piézoélectrique dans une
structure multicouche. Dans le cas des composants développés dans ce chapitre, il est nécessaire de
pouvoir modéliser analytiquement un empilement multicouche.

Les composants présentés dans cette partie sont des poutres encastrées-libres. Les longueurs des
poutres sont 3 a 4 fois plus grandes que leurs largeurs. La déformation dans le sens de la largeur est
négligée pour ne prendre en compte que la déformation dans le sens de la longueur. Les déflexions
attendues sont petites par rapport aux longueurs des composants (5 um de déflexion souhaitée a
I'extrémité de la poutre pour une longueur de 200 um). On se place dans I'hypothése des petites
déformations et I'on considere le rayon de courbure constant sous I'actionneur piézoélectrique. On
peut alors établir un modéle unidimensionnel, ne prenant en compte que I'épaisseur des couches et
leurs propriétés mécaniques et piézoélectriques. Le parametre de sortie est le rayon de courbure de
I’empilement multicouche.

Le modele développé est adapté de celui proposé par Hsueh [Hsueh2002, Hsueh2002b, Hsueh2006].
Le modele développé par Hsueh permet de calculer le rayon de courbure d’une structure
multicouche en fonction des dilatations thermiques. Les dilatations thermiques des matériaux ne
sont pas identiques, les matériaux étant liés les uns aux autres mécaniquement, la différence de
contraintes internes conduit a un équilibre ol le multicouche est en flexion. La vue en coupe du
multicouche est représenté en Figure IV-1.

A Z
z=h
Couche n 1 t "
][ . Z=hy4
Couche i t.
1
z=h;
z=0

Figure IV-1. Schéma du modeéle de Hsueh.

Dans le cas ou le multicouche ne contient pas de substrat, ce modele s’écrit grace a I'équation (IV.1) :

1 _ —S.Z:ﬂ:l Yl ti' (C — a’l-AT). (2 hi—l + ti) (|V1)
R YN, Yty [6.h? | +6.hi_q.t; +2t? —3b.(2.hi_y + t,)]

Avec:
b= =1 Vi i (2.hi1 + 1)) (IvV.2)
2.0 Eint;
c= Yi=1Ei tioa; AT (IV.3)
iz Vit
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L (IV.4)

hi:ztj

j=1
La valeur de b correspond a la position de la fibre neutre dans I’'empilement.

Pour prendre en compte l'influence de la température sur la déformation totale de la structure,
Hsueh calcule la courbure du multicouche a partir de la déformation liée a la dilatation thermique de
chaque couche prise indépendamment, c’est-a-dire sans contraintes, pour trouver la position
d’équilibre de I’ensemble. Dans notre cas, on souhaite prendre en compte :

- Les contraintes résiduelles des couches déposées,
- Ladilatation thermique,
- La déformation liée a I'actionnement piézoélectrique.

En microtechnologies, les couches des matériaux utilisés sont déposées sur un substrat silicium. Un
grand nombre de procédés sont réalisés a des températures supérieures a la température ambiante.
A la suite d’'un dépot, lorsque la plaque revient a température ambiante, la contrainte résiduelle dans
le matériau est différente de celle du silicium et des autres couches déposées a cause de la différence
de coefficients de dilatation thermique. Dans le cas des poutres encastrées-libres, ces contraintes
résiduelles ont un impact fort sur la déflexion initiale de la structure. Dans le cas d’un interrupteur
piézoélectrique par exemple, il est important de pouvoir maitriser voire annuler la courbure liée aux
contraintes résiduelles car I'écart entre le contact et I'interrupteur est un paramétre de premiere
importance pour obtenir une bonne isolation de I'interrupteur RF.

Dans l'interrupteur piézoélectrique présenté par la suite, il est important de prendre en compte
I'effet de la température de fonctionnement sur la déflexion de la structure. L'intérét de disposer
d’un modéle analytique dans ce cas est primordial pour évaluer I'influence des différentes couches
sur la stabilité en température.

Enfin, pour calculer la déflexion de la poutre sous actionnement piézoélectrique, il est également
important de pouvoir prendre en compte la déformation piézoélectrique.

Si I’'on suppose une couche i seule libre de se déformer, sa déformation longitudinale (suivant I'axe 1)
peut étre exprimée grace a I'équation (IV.5) :
o,
Sl = alAT + d31E3 - 77" (|V5)
Le premier terme correspond a la dilatation thermique. C'est le méme terme qui est pris en compte
dans le modele de Hsueh. Le second terme correspond a la déformation piézoélectrique dans la
longueur (axe 1) lorsque I'on applique un champ électrique perpendiculairement (axe 3), ce qui est le
cas lorsque les électrodes sont de part et d’autre du matériau piézoélectrique. Enfin le dernier terme
correspond a la déformation liée a la contrainte résiduelle.

Pour prendre en compte l'influence de la déformation piézoélectrique et des contraintes résiduelles
en plus de la dilatation thermique, on remplace dans le modéle de Hsueh le terme en o;AT par S;. Les
équations deviennent alors :
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O' .
1 =330 Yt (c — AT - dyy By + Til) (2hiq + ) (IV.6)

R ™Y Vi t;[6.h%, + 6. hi_1.t; + 2t% — 3b. (2. hj_y + )]

p = Zizt Vi ti (2 hioy +8) (IV.7)
2.0 Ent
Sy ity (AT + dg. By — (IV.8)
l
Cc =
i=1Yi-ti

La déflexion Z a I'extrémité de la poutre de longueur L s’obtient a partir du rayon de courbure. Le
rayon de courbure est relié gé¢ométriguement aux dérivées premiere et seconde de z par rapport a x
par I'’équation (IV.9) :

&’z (IV.9)
dx?

()]

[UnN
N w

Dans le cas des structures encastrées-libres comme celles considérées ici, dans le cas des petites
déformations, on peut simplifier I'expression (IV.10) pour obtenir [I'équation (IV.11)
[Timoshenko1930] :

_d?’z (IV.11)
dx?

| =

En intégrant deux fois |'expression précédente, en utilisant les conditions d’intégration
suivantes données par les équations (1V.12) et (1V.13) :

dz —0 (IV.12)
dxly=g -
Zly=0=0 (IV.13)

On obtient la déflexion & a I'extrémité de la poutre encastrée libre de longueur L, donnée par
I’équation (IV.14) :

L? (IV.14)
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IV.3 Interrupteur MEMS piézoélectriques pour applications RF
L'état de I'art des interrupteurs MEMS pour les applications RF est présenté dans le chapitre .

IV.3.1 Design de l'interrupteur

Les spécifications de l'interrupteur présenté dans cette partie ont été données par Freescale,
partenaire du projet. Elles sont résumées dans le Tableau IV-1. Le composant est prévu pour étre
intégré dans un circuit RF de téléphonie mobile. Les tensions d’actionnement doivent donc étre
inférieures ou égales a 5V. Le composant doit fonctionner jusqu’a 2 GHz et présenter une faible
résistance de contact (<1Q). De plus, la déflexion de la poutre doit étre stable jusqu’a 80°C pour
assurer le bon fonctionnement de I'interrupteur jusqu’a cette température.

Parametre Spécification

Fréquence de fonctionnement DC -2 GHz
Pertes d’insertion <0.25dB
Résistance du contact <1Q
Tension d’actionnement <5V
Température de fonctionnement -35°C a +80°C

Tableau IV-1. Résumé des spécifications.

1V.3.1.1 Principe de l'interrupteur

La structure est réalisée a partir de deux wafers. Les contacts sont reportés a l'intérieur du
composant par des vias dans le silicium. Les contacts sont reportés du wafer « capot » au wafer
« actionneur » par des piliers métalliques.

Le principe du composant est présenté en Figure IV-2. Les deux wafers silicium sont représentés en
gris. La poutre est représentée en vert. Les couches déposées dessus sont le matériau
piézoélectrique et ses électrodes. La ligne de transmission est représentée en jaune. La ligne de
transmission est une ligne suspendue. De cette fagon, il n'y a qu’un seul contact a effectuer pour
fermer l'interrupteur, au lieu de deux si la ligne de transmission était intégralement sous le capot.
L'interrupteur est a I'état bloqué lorsqu’aucune tension n’est appliquée, comme représenté en Figure
IV-2-a. Lorsque I'on applique une tension aux bornes du matériau piézoélectrique, on ferme le
contact, comme représenté en Figure 1V-2-b. Une fois le contact fermé, on utilise ensuite un maintien
électrostatique pour améliorer la qualité du contact, comme illustré en Figure 1V-2-c.

oc: Acunnnememp\ezoalemnque ne: Mam,en,ﬂm,ﬁﬁ‘m,qw DC: Acnonnementp\ezne\ecmque DC : Actionnement piézoélectrique DC : Maintien électrostatique
_— RF : signal ~ o RF : signal — / \ _— RF : signal ~_ t‘
ontact

|||ll/

I —

Figure IV-2. Principe de fonctionnement de l'interrupteur. a) Sans actionnement. b) Avec actionnement piézoélectrique
uniquement. c) Avec actionnement piézoélectrique et maintien électrostatique.

1V.3.1.2 Conception des actionneurs

La modélisation des propriétés RF et le design des actionneurs ont été réalisés par Freescale. Le
travail réalisé par le Léti porte sur la conception de I'actionneur et du capot, ainsi que sur la
réalisation et la caractérisation des actionneurs. La conception effectuée au Léti porte en particulier
sur ’'empilement des couches et I'intégration des fonctions sur les substrats silicium.
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Une vue de dessus d’un actionneur est donnée en Figure IV-3. Afin de maximiser la déflexion,
|'actionneur est composé de poutres encastrées-libres. Deux actionneurs sont reliés entre eux a leurs
extrémités, par la couche élastique. La ligne de transmission, en jaune, est suspendue. L'extrémité
est reliée au barreau reliant les deux actionneurs. L’actionnement piézoélectrique est représenté en
rose. L’électrode pour le maintien électrostatique est représentée en bleu. Des trous sont réalisés
dans les poutres pour diminuer la rigidité de la structure. Les poutres font 180 um de long et 75 um
de large. Le gap entre la ligne de transmission suspendue et le contact sur le capot est de 5 um.
L'utilisation d’une ligne suspendue a été privilégiée a un simple contact pour réduire la résistance de
contact. Dans le cas d’une ligne suspendue, il n’y a qu’un seul contact sur la ligne supérieure. Dans le
cas d’'un contact simple, il y a deux contacts, un entre I'entrée de la ligne de transmission et le
contact et I'autre entre le contact et la sortie de la ligne de transmission.

La ligne de transmission est intégrée dans une ligne coplanaire. Les plans de masse sont présents sur
le capot.

Figure IV-3. Vue de dessus d’un actionneur.

[V.3.1.2.1 Empilement

Le procédé de scellement des wafers actionneur et capot impose |'utilisation d’'une température de
300°C. A cette température, le PZT se dépolarise. Il faut donc utiliser la couche de PZT la plus fine
possible pour utiliser la tension d’actionnement de 5V pour polariser le PZT sans toutefois atteindre
le champ de claquage dans le matériau. On choisit d’utiliser une couche de PZT de 120 nm. Pour
cette épaisseur, une tension de 5V aux bornes du PZT correspond a un champ électrique de 400
kV/cm, soit un peu moins de la moitié du champ de claquage (1 MV/cm). De cette facon, le matériau
est polarisé par la tension d’actionnement puisque I'on dépasse largement le champ coercitif. Le PZT
est actionné par deux électrodes en platine. Le platine comme électrode inférieure permet une
bonne cristallisation du PZT. La contrainte interne du platine est aussi trés sensible a la température.
En mesurant les contraintes internes des couches aprés chaque dép6ét, il est possible de calculer la
contrainte nécessaire dans le platine supérieur pour obtenir une poutre plane apres libération. La
contrainte résiduelle de I'électrode supérieure est fixée par un recuit a la température adaptée car la
contrainte du platine dépend tres fortement de sa température de dépét ou de recuit. Pour faire
barriére a la diffusion du plomb lors de la cristallisation du PZT, on utilise une couche de 100 nm de
SiO, entre le platine et la couche élastique en SiN.
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Figure IV-4. Empilement retenu.

La couche élastique est une couche de 1 um de SiN. L’avantage d’utiliser ce matériau est que la
contrainte résiduelle du SiN peut étre annulée grace au taux de Si ajouté lors du dépot. On peut ainsi
atteindre 400 MPa, stable jusqu’a 800°C. De cette facgon, il est possible de maitriser la contrainte
résiduelle globale de la structure et d’obtenir une structure plane apres libération. Enfin, une couche
de 100 nm de TiN est utilisée pour la compensation en température de la structure. Une couche de
80 nm de SiO, est utilisée pour protéger le dessous de I'empilement lors de la libération par XeF,. Ce
SiO, est retiré apres la libération par HF vapeur. Les propriétés des matériaux utilisés dans
I’empilement sont rassemblés dans le Tableau IV-2. L'empilement est représenté en Figure 1V-4.

Seule la contrainte résiduelle du SiN est variable mais trés bien maitrisée (+/- 30 MPa).

Matériau Epaisseur  Module Coefficient de Contraintes Coefficient
(nm) d’Young dilatation résiduelles piézoélectrique
(GPa) thermique (MPa) ds; (pm/V)
(ppm/°C)

Platine 30 180 9.5 700 (a 450°C)

PZT 120 120 9.2 200 -80

Platine 100 180 9.5 1100 (a 700°C)

SiO, 100 70 0.4 -250

SiN low-stress 1000 220 2.1 Variable

TiN 100 357 9 1500

SiO, 80 70 0.4 -250

Tableau IV-2. Matériaux utilisés dans I'empilement et leurs propriétés utilisées pour la simulation.

La contrainte résiduelle du SiN est choisie pour obtenir une déflexion plane a I'extrémité de la
poutre. En utilisant le modele présenté au début de ce chapitre avec les parameétres du Tableau 1V-2,
il est possible de calculer I'influence de la contrainte résiduelle de la couche de SiN sur la déflexion en
bout de poutre. Le résultat du calcul de déflexion en fonction de la contrainte résiduelle de la couche
de SiN pour une poutre de 180 um est représenté en Figure IV-5.
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Influence de la contrainte résiduelle du SiN

o~
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Déflexion en bout de poutre (pm)
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Figure IV-5. Influence de la contrainte résiduelle du SiN sur la déflexion a I'extrémité d'une poutre de 180 um.

Pour obtenir une déflexion nulle a I'extrémité d’une poutre, il faut que la contrainte résiduelle dans
la couche de SiN soit nulle.

L'interrupteur peut fonctionner jusqu’a 5V. Au-dela, les tensions mises en jeu ne sont plus
compatibles avec l'application visée. La Figure IV-6 présente la déflexion obtenue au bout d’une
poutre de 180 um de long en fonction de la tension appliquée aux bornes du matériau
piézoélectrique. Les parametres utilisés pour cette modélisation sont ceux du Tableau IV-2.

Déflexion en fonction de la tension
d'actionnement

\

Déflexion {pm)
O B, N WA U N W

Tension (V)

Figure IV-6. Déflexion a I'extrémité d'une poutre de 180 um en fonction de la tension appliquée aux bornes du matériau
piézoélectrique.
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Une déflexion de 5 um est atteinte pour 2,6V, ce qui est dans les spécifications. Pour 5V, la déflexion
atteint quasiment 10 um.

[V.3.1.2.2 Compensation en température

L'une des spécifications est que le composant fonctionne entre -35°C et +80°C. Afin d’assurer cette
spécification, la déflexion du composant en fonction de la température doit étre maitrisée. Le
modele analytique présenté au début de ce chapitre permet de prendre en compte l'influence de la
température sur la déflexion initiale du composant. La couche de TiN de 100 nm d’épaisseur (o = 9
ppm/°C) permet de compenser la déflexion due aux dilatations thermiques des couches de
I’empilement.

Si I'on reprend I'empilement précédemment présenté, sans prendre en compte la dilatation
thermique du TiN (amy = 0 ppm/°C), la déflexion a I'extrémité d’un composant de 180 um de long est
de 7 um pour 100°C, ce qui est équivalent a la déflexion que peut générer le matériau
piézoélectrique (10 um a 5V pour une poutre de 180 um de long). Dans ces conditions, le composant
ne remplit pas la spécification de fonctionnement en température. Si 'on ajoute la dilatation
thermique du TiN au modeéle (ogy = 9 ppm/°C), pour AT = 100°C de variation de température, la
déflexion en bout de poutre ne varie plus que de 1 um, ce qui permet toujours d’actionner
I'interrupteur. Les résultats de cette modélisation sont présentés en Figure IV-7.

Compensation de la dilatation thermique
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\
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/

Deflexion a I'extrémité de la poutre (pm)

Figure IV-7. Influence de la couche de TiN sur la déflexion a I'extrémité de la structure en fonction de la température. En
rouge : sans TiN. En bleu : avec 100 nm de TiN.

1V.3.2 Fabrication

Cette partie décrit la fabrication du composant. Les actionneurs et les lignes RF sont réalisés sur des
plaques de silicium différentes. Les deux plaques sont ensuite assemblées par scellement Au/Sn. Les
substrats utilisés sont des substrats « haute résistivité » pour limiter les pertes liées aux substrats.

1V.3.2.1 « Wafer » actionneur

Le principe de fabrication du wafer « actionneur » est décrit dans la Figure IV-8. Pour fabriquer les
actionneurs, on part d’un substrat de silicium (Figure IV-8-a) sur lequel on réalise des tranchées en
Si0,. Les tranchées de 12 um de profondeur et 2 um de largeur sont réalisées par DRIE (Deep
Reactive lon Etching). Les flancs des tranchées sont ensuite passivées par oxydation thermique, pour
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former une couche de 20 nm d’épaisseur de SiO, Les tranchées sont ensuite remplies par un dépot
LPCVD de silicium polycristallin. Une couche de SiO, épaisse de 80 nm est déposée sur le silicium. Elle
sert de couche de protection pour la libération XeF, (Figure IV-8-b). Une couche de 100 nm
d’épaisseur de TiN est ensuite déposée par pulvérisation cathodique (Figure IV-8-c). La couche
élastique de SiN dont la contrainte interne est ajustée est ensuite déposée (Figure IV-8-d). La couche
de 100 nm d’épaisseur de SiO, servant de barriere a la diffusion du plomb est ensuite déposée par
PECVD (Figure IV-8-e). L'électrode en platine de 100 nm d’épaisseur est ensuite déposée par
pulvérisation cathodique (Figure IV-8-f). Préalablement au dép6t de platine, une couche de 10 nm
d’épaisseur de TiO, a été déposée pour servir de couche d’accroche a I'électrode en platine. La
couche active de 120 nm d’épaisseur de PZT est ensuite déposée par méthode sol-gel (Figure IV-8-g).
Le procédé de dépot PZT utilisé pour la fabrication de ce composant est identique a celui présenté
dans le chapitre Il, hormis le recuit de calcination qui est réalisé dans en four RTA a 400°C sous air, au
lieu d’étre réalisé sur une plaque chauffante a 360°C. Trois couches sont nécessaires pour obtenir
|’épaisseur de 120 nm souhaité, au lieu de deux lorsque I'on utilise une plaque chauffante pour faire
la calcination. Cette différence s’explique par la topographie engendrée par I'électrode inférieure qui
a été structurée. La différence de marche du platine que rencontre la solution de PZT lors de son
dépot entraine un gradient d’épaisseur du film de PZT. La solution de PZT est une solution
commerciale contenant 10% d’excés de plomb. Le ratio Zr/Ti choisi est (52/48), ce qui correspond a
la composition de la phase morphotropique. Cette différence de procédé change quelque peu les
propriétés structurales du PZT. Ces différences seront discutées dans la partie concernant la
caractérisation du composant. Un film de platine de 30 nm d’épaisseur est ensuite déposé par
pulvérisation cathodique (Figure IV-8-h). La ligne d’or de 1 um d’épaisseur est ensuite déposée par
pulvérisation cathodique (Figure 1V-8-i). Enfin, la structure est libérée par gravure du silicium sous la
poutre. La gravure utilisée est un procédé de surface utilisant du XeF,. Les tranchées en SiO,
permettent de définir précisément I'ancrage de la poutre et donc sa longueur. La couche de 80 nm
d’épaisseur de SiO, est retirée a la fin du procédé par gravure en HF vapeur.
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a) Substrat de Silicium c) Dépbt de la couche de TiN

b) Réalisation des murs d‘arrét de gravure et du Si0, de protection d) Dépdt de la couche de SiN

e) Dépot de la barriére de diffusionen Si0, g) Dépdt du PZT

) Dépot de I'électrode inférieure en Pt h) Dépot de I'électrode supérieure en Pt

i) Dépét de la ligne suspendue en or

j) Gravure du Silicium puis retrait du SiO,

Figure IV-8. Fabrication du wafer "actionneur".

L'intérét d’utiliser une tranchée en SiO, pour fixer la longueur de la poutre est illustré en Figure IV-9.
La figure présente des vues en coupe par microscopie électronique de la gravure d’une poutre en
SiO, sans mur d’arrét (Figure IV-9-a) et avec mur d’arrét (Figure IV-9-b). Dans le cas ou I'on utilise un
mur d’arrét, 'encastrement de la poutre est tres bien défini.
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Cantilever SiO,

Cantilever SiO,
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Figure IV-9. Profils de gravure d'une poutre. a) avec mur d’arrét. b) sans mur d'arrét.

La Figure 1V-10 est une photographie prise par microscope optique d’un actionneur terminé. La ligne
de transmission suspendue est au centre et est actionnée par les deux poutres présentes de part et
d’autre. L'actionneur est composé de deux poutres pour que la partie transmission de signal soit
séparée de la partie actionnement. Les deux poutres sont reliées par un barreau de SiN sur lequel est
également reliée la ligne de transmission. On peut observer le film de PZT en rose irisé a la base des
actionneurs.

Actionneurs

Encastrement
Contact

Figure IV-10. Actionneur complétement processé.

Apreés libération, la déflexion des membranes est réduite en ajustant la contrainte résiduelle du film
de platine supérieur par un recuit en température. Ceci est illustré en Figure IV-11. La courbure d’une
poutre est mesurée pour différentes températures de recuit. Lorsque le platine n’est pas recuit, la
poutre est défléchie vers le bas. Si 'on augmente la température de recuit, on augmente la
contrainte dans le platine supérieure, ce qui tend a redresser la poutre. La température optimale se
situe vers 340 °C.
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Figure IV-11. Déformation d’un actionneur en raison de la variation de contrainte dans la couche de platine supérieure a
I'issue de la fabrication

1V.3.2.2 Wafer capot et lignes RF

a) Dépét du Si0, c) Dépét des butées en Si0,

b) Dépét du SiN d) Dépdt de la ligne en or

e) Dépotdu SiN de passivation

) Dépot du cordon de scellement en Au/Sn

Figure IV-12. Procédé de fabrication du wafer "capot".

Une couche de 500 nm d’épaisseur de SiO, est d’abord déposée sur un substrat silicium haute
résistivité pour améliorer l'isolation (Figure 1V-12-a). Une couche de 1 um d’épaisseur de SiN est
ensuite déposée pour servir de couche d’arrét de gravure aux butées en SiO, (Figure 1V-12-b). Des
butées en SiO, PECVD de 5 um d’épaisseur sont ensuite réalisées pour définir I'écart entre les
substrats lors du collage des wafers (Figure 1V-12-c). Une couche d’or de 1 um d’épaisseur est ensuite
déposée (Figure IV-12-d). Cette couche permet de réaliser la ligne de transmission et le plot pour le
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maintien électrostatique. La ligne de transmission est un guide d’onde coplanaire. Une couche de
100 nm d’épaisseur de SiN est ensuite déposée sur le plot servant au maintien électrostatique pour
assurer l'isolation électrique (Figure IV-12-e). Enfin, une couche d’un alliage Au/Sn a la composition
eutectique est déposé (Au : 80%m, Sn : 20%m) par électrolyse (Figure IV-12-f). Cette couche a deux
fonctions : assurer le contact électrique entre le wafer « capot » et le wafer « actionneur » et réaliser
le cordon de scellement hermétique.

La Figure 1V-13 est une vue de dessous du wafer « capot ». Le contact est au centre du guide d’onde
coplanaire. Cette partie du capot est en vis-a-vis avec |'actionneur présenté en Figure IV-10. Les plots
servant au maintien électrostatique sont de part et d’autre de la ligne CPW. Le contact de
I"actionneur vient fermer la ligne sur la zone de contact du wafer capot.

Actionnement
électrostatique
Ligne CPW

Contact

Figure IV-13. Vue de dessous du contact sur le wafer "capot".

1V.3.2.3 Scellement et report des contacts
Le procédé de scellement et de report des contacts est illustré en Figure 1V-14.

a) Scellement b) Amincissement

¢) Réalisation des vias d) Dépét du cuivre

”llﬁl ”llﬁl
I ]

Figure IV-14. Procédé de scellement.
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Les deux plaques sont d’abord collées a 310°C (Figure 1V-14-a). C'est la température de fusion de
I'alliage Au/Sn a la composition eutectique. A cette température, le PZT est dépolarisé. Le wafer
« capot » est ensuite aminci a une épaisseur de 80 um pour faciliter la réalisation des vias (Figure
IV-14-b). Les vias a travers le silicium du wafer « capot » sont ensuite réalisés (Figure IV-14-c). Une
couche de 3 um d’épaisseur de SiO, est déposée sur les flancs pour limiter les pertes RF dans le
substrat, puis les vias sont remplis par du cuivre déposé par électrolyse pour assurer le report des
contacts au-dessus du wafer « capot » et former les plots de contact du composant.

Le cordon de scellement est étanche, comme présenté en Figure IV-15-a. Le désalighement entre les
deux wafers est minime (< 1 um), comme présenté en Figure 1V-15-b.

| Vue de dessus de la structure packagée |

f—
£y

2mm

5um

I Vue en coupe du cordon de scellement |

Figure IV-15. Vue en coupe du cordon de scellement par microscopie électronique et vue de dessus du composant par
imagerie infrarouge.

Le dépbt de cuivre dans les vias est continu et recouvre bien le flanc, comme illustré en Figure IV-16.

Cuivre

Connexion entre
les deux wafers

15KV Smm
SERMA %
CORD3 .TIF

Figure IV-16. Vue en coupe d'un TSV par imagerie MEB.

La Figure IV-17-a présente la photographie d’un wafer de 200 mm de diametre completement
fabriqué. La Figure IV-17-b est un zoom sur 9 structures. Chaque structure est composée de 6 plots
au centre dédiés a la transmission du signal et de 6 plots autour dédiés a I'actionnement
piézoélectrique et au maintien électrostatique.
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Figure IV-17. Photographie d'un wafer 200 mm a la fin de la fabrication. Zoom sur 9 structures.

1V.3.3 Caractérisation
Cette partie présente la caractérisation des composants obtenus, en commencant par la

caractérisation des actionneurs puis par la caractérisation de la structure compléte. Enfin, les pertes
liées a la fonctionnalisation du capot et a I'influence des substrats sont présentées.

1V.3.3.1 Caractérisation de la plaque actionneur

1V.3.3.1.1 Caractérisation du PZT

a)

P637P_POZA Leti

Figure IV-18. a) Coupe MEB du PZT apreés cristallisation. b) Image MEB de la surface du PZT

Le PZT obtenu apreés cristallisation est bien dense et ne présente pas de porosité. La Figure IV-18-a
est une image par microscopie a balayage électronique (MEB) en coupe du film de PZT cristallisé
obtenu. Pour trois couches de PZT, on obtient un film de 120 nm d’épaisseur. La Figure 1V-18-b est
une image MEB de la surface du PZT. Les grains font 100 nm de diamétre. Aucune zone de
nanocristallites sur les grains ou entre les grains n’est observée dans ce cas.

La Figure IV-19 présente le diffractogramme du PZT aprés cristallisation. Le PZT est orienté selon les
plans (111) a 57%, (110) a 25% et (100) a 18%. Contrairement aux dépdts présentés dans les
chapitres Il et Ill, le PZT ne présente pas une orientation préférentielle forte. Cette différence
s’explique par le procédé de calcination qui est différent, puisque la température de calcination joue
un réle essentiel dans la cristallisation du PZT, comme présenté dans le chapitre Il
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Figure IV-19. Diffractogramme du PZT. L'intensité est exprimée en unité arbitraire.

[V.3.3.1.2 Caractérisation de la poutre

La compensation des contraintes résiduelles de la structure globale en fonction de la température est
illustrée en Figure IV-20. La déflexion a I'extrémité d’une poutre a été mesurée par un interférometre
lumiére blanche (Wyko) sur une plage de température allant de 25°C a 80°C. La déflexion de la
poutre de 180 um sur cette plage de température est inférieure a 0,2 um. Il n’a pas été possible de
réaliser la mesure pour une température inférieure a la température ambiante. La structure devrait
néanmoins rester plane lorsque la température diminue car la dilatation thermique est un

phénomeéne linéaire.

Delta deflection at the free end (um)

Figure IV-20. Déflexion a I'extrémité d'une poutre de 180 um en fonction de la température.

1V.3.3.2 Caractérisation des performances RF de l'interrupteur
Les interrupteurs ont été testés sur un VNA Agilent N5230A entre 0 et 10 GHz. Préalablement, une
calibration « SOLT » (Short — Open — Load — Thru) a été effectuée. La Figure IV-21-a présente le
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montage de test sur la platine (PM8 200 mm Karl Siss). La Figure IV-21-b montre le positionnement
des pointes.

2 mm

Figure IV-21. a) Vue large du montage. b) Positionnement des pointes.

Deux pointes RF sont utilisées pour faire une caractérisation 2 ports. 6 pointes DC sont utilisées pour
actionner la couche piézoélectrique et le maintien électrostatique. Toutes les structures utilisant une
ligne suspendue ont été testées. Les structures ont d’abord été testées sans signal RF pour identifier
les structures fonctionnelles. Les structures ont été testées jusqu’a 10V d’actionnement
piézoélectrique et 10V d’actionnement électrostatique.

Les pertes d’insertion et les pertes par réflexion sont présentées respectivement en Figure IV-22-a et
en Figure IV-22-b. Les courbes bleues correspondent a I'actionnement piézoélectrique seul sous 5V.
Les courbes rouges correspondent a l'actionnement piézoélectrique sous 5V avec un maintien
électrostatique de 5V. Les performances a 2 et 10 GHz sont rapportées dans le Tableau 1V-3. Avec
I"actionnement piézoélectrique seul, les pertes d’insertion atteignent -0,83 dB a 2 GHz et -1,14 dB a
10 GHz. Lorsque l'on applique le maintien électrostatique, ces pertes sont réduites de 0,1 dB, a
respectivement -0,74 a 2 GHz et -1,02 dB a 10 GHz.

Tension d’actionnement Maintien électrostatique " Pertes d’insertion a 2 Pertes d’insertion
PZT (V) GHz (dB) a 10 GHz (dB)

5 0 -0,83 -1,14

5 5 -0,74 -1,02

Tableau IV-3. Récapitulatif des performances du meilleur composant a I'état passant a 2 GHz et 10 GHz.

Cette caractérisation permet de valider I'actionnement a faible tension. Une fois le contact établi, la
tension nécessaire pour le maintien électrostatique est trés faible car I'écart entre les électrodes
servant au maintien est infime (= 100 nm). En comparaison, si I’'on veut actionner l'interrupteur avec
le maintien électrostatique seul, une tension de 20V est nécessaire pour obtenir les mémes
performances.
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Figure IV-22. Caractérisations de l'interrupteur a I'état passant. a) Pertes d'insertion. b) Pertes par réflexion.

Les pertes par réflexion sont relativement élevées par rapport a I'état de I'art. Pour atteindre les
meilleures performances rapportées sur les interrupteurs MEMS, elles pourraient étre améliorées en
changeant le design de I'interrupteur. Elles sont principalement dues a la désadaptation d’'impédance
liée au mouvement de la ligne suspendue. Cette désadaptation pourrait étre résolue par I'utilisation
d’un simple contact qui connecterait les deux extrémités d’une ligne entiérement située sous le
capot et non par I'utilisation d’une ligne suspendue. Cette architecture n’a pas été retenue dans ce
travail car la présence de deux zones de contact au lieu d’'une multiplie par deux la résistance de
contact.
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La Figure IV-23 présente I'isolation de I'interrupteur a I'état bloqué. L’isolation est supérieure a 43 dB
a2 GHz et a 30 dB a 10 GHz. Ces bonnes performances sont obtenues grace a |'écart de 5 um entre le
contact et la ligne suspendue.

Isolation
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§
4 -40,00 -
&
§ 50,00
£
60,00 -
70,00
-80,00
1] 1 2 3 4 5 [ 7 8 ] 10
Fréquence (GHz)

Figure IV-23. Isolation a I'état bloqué.

Enfin, le Tableau IV-4 compare les performances obtenues dans le cadre de ce travail avec
I'interrupteur piézoélectrique développé par LG [Park2006] et I'interrupteur vendu par RadantMEMS
[Radant], qui constituent les références de I'état de I'art pour les interrupteurs MEMS
piézoélectriques et électrostatiques respectivement. Grace a I'écart entre les deux parties de la ligne
suspendue, l'isolation de notre interrupteur est supérieure aux deux autres solutions. Cependant
notre interrupteur est handicapé par la désadaptation d’impédance liée au mouvement de la ligne
suspendue et par ses pertes d’insertion relativement élevées.

Performances RF Interrupteur Interrupteur LG Ce travail
RadantMEMS [Park2006]
[Radant]
Isolation 25dB @ 2 GHz 27 dB @ 5 GHz 44 dB @ 2 GHz
30dB @ 10 GHz
Pertes d’insertion 0,25dB @ 2 GHz 0,65dB @ 5 GHz 0.74 dB @ 2 GHz
1.02 dB @ 10 GHz
Pertes par réflexion 30dB @ 2 GHz 34 dB @ 5 GHz 27 dB @ 2 GHz
19 dB @ 10 GHz

Tableau IV-4. Comparaison de l'interrupteur présenté avec I'état de I'art.

1V.3.3.3 Influence des pertes de liées a 'encapsulation

Afin d’expliquer les pertes d’insertion obtenues, ces pertes ont été découplées entre celles liées au
contact métal sur métal et celles apportées par la fonctionnalisation du capot. Une structure de test
a été utilisée pour mesurer les pertes liées aux reports des contacts et a I'encapsulation. La structure
utilisée est présentée en Figure IV-24. La partie vert clair correspond aux plots de contact présents en
surface du capot. La partie bleue correspond au guide d’onde coplanaire présent sous le capot. Enfin,
les parties noires correspondent aux TSVs.
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1mm

Figure IV-24. Structure de test composée d'un guide d'onde coplanaire continu.

La structure de test est composée d’'un guide d’onde coplanaire de mémes dimensions que ceux
utilisés dans linterrupteur, sauf que la ligne de transmission n’est pas interrompue. Deux
configurations ont été testées. Dans la premiere configuration, les deux substrats utilisés pour
former le composant étaient des substrats standards, c’est-a-dire avec une faible résistivité. Dans la
seconde configuration, les substrats utilisés étaient des substrats « haute résistivité », correspondant

au type de substrats utilisés pour la fabrication de l'interrupteur. Les résultats des pertes de
transmission a 2 GHz sont rapportés dans le Tableau IV-5.

Résistivité des substrats Pertes d’insertion 2 GHz
Standard -2,1dB
Haute résistivité -0,6 dB

Tableau IV-5. Pertes d'insertion pour les structures de test a 2 GHz en fonction du type de substrat utilisé.

Les pertes d’insertion des guides d’onde dépendent trés fortement de la résistivité des substrats. Si
les substrats sont faiblement résistifs, ces pertes valent -2,1 dB a 2 GHz. Si les substrats sont
fortement résistifs, ces pertes valent -0,6 dB a 2 GHz. Ce résultat a été aussi mesuré sur un
interrupteur dont le contact a été collé au cours du procédé de fabrication.

Il a été montré dans la thése de Benoit Guigues que le champ électromagnétique dans un guide
d’onde se propageait dans une sphere dont le rayon correspond a la distance entre la ligne de
transmission et le plan de masse [Guigues2008], ici de 15 um. Cette distance est supérieure a I'écart
de 5 um entre les deux substrats. Pour cette raison, la transmission du signal est fortement
influencée par l'isolation des substrats. Une solution pour diminuer les pertes d’insertion liées aux
substrats pourrait étre d’utiliser des substrats en verre.

Les pertes d’insertion liées au contact valent donc -0,23 dB lorsque l'interrupteur est actionné par le
PZT uniquement et -0,14 dB lorsque le maintien électrostatique est ajouté. En utilisant la formule
suivante [Rebeiz2003], on peut calculer la résistance correspondant a ces pertes d’insertion grace a
I’équation (IV.15) :

R (IV.15)

1= 81117 = 1821 1% = 7

0
Ou R correspond a la résistance de contact et Z; a I'impédance caractéristique qui vaut 50 Q. S;
correspond aux pertes par réflexion et S,; aux pertes d’insertions. Les valeurs de ces pertes se
calculent a partir des pertes en dB en utilisant I’équation (IV.16) :

IS| = (10)° /20 (IV.16)
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On obtient une résistance de 2,5 Q pour I'actionnement piézoélectrique seul et 1,5 Q lorsque I'on
rajoute le maintien électrostatique. L'objectif de résistance de contact est quasiment atteint. Cette
résistance pourrait étre améliorée en changeant les matériaux utilisés pour le contact. Il a par
exemple été montré qu’un contact d’un matériau dur comme le ruthénium sur un matériau ductile
comme |'or favorisait la diminution de la résistance de contact [Broue2010].

1V.3.4 Conclusion

Le design, la fabrication et la caractérisation d’un interrupteur piézoélectrique ont été présentés. Le
design a été réalisé par Freescale. La conception des actionneurs et la fonctionnalisation du capot ont
été réalisées par le Léti. La fabrication et la caractérisation des composants ont été intégralement
réalisées au Léti. Le composant a été réalisé grace aux moyens technologiques 200 mm de la salle
blanche du CEA-Léti. Le composant est fabriqué par I'assemblage de deux wafers pour réaliser une
encapsulation au niveau du wafer complet. Le composant est actionné par une couche de 120 nm de
PZT déposé par procédé sol-gel.

Pour réaliser ce composant, un modéle multicouche a été développé. Ce modele permet de prendre
en compte la dilatation thermique, les contraintes résiduelles et I'actionnement piézoélectrique dans
une structure de type poutre encastrée-libre. Ce modeéle a permis de trouver la solution permettant
de compenser la déflexion de la structure liée a la température.

Le composant fabriqué est compensé en température entre -35°c et +80°C. Cette réalisation
constitue la premiére réalisation mondiale d’un interrupteur piézoélectrique encapsulé et compensé
en température. L’interrupteur est actionné grace au PZT sous une tension de 5V. Les pertes
d’insertion de l'interrupteur complet valent -0,83 dB a 2 GHz. Le maintien électrostatique a 5V
permet d’améliorer ces pertes d’insertion a -0,74 dB a 2 GHz. L’isolation de l'interrupteur a I’état
bloqué vaut -44 dB a 2 GHz. Les performances obtenues par ce composant sont au niveau de I'état
de l'art des interrupteurs MEMS. Les pertes d’insertion obtenues sont légérement supérieures a
celles obtenues par LG (-0,65 dB). L’isolation de cet interrupteur est par contre supérieure a celles
obtenues par LG (27 dB) et par l'interrupteur électrostatique Radant (25 dB).

La plus grande partie des pertes d’insertion est due a I'isolation des substrats, responsable de -0,6 dB
de ces pertes. La résistance de contact vaut 2,5 Q avec 'actionnement piézoélectrique seul et 1,5 Q si
I’on rajoute le maintien électrostatique.

Les spécifications en tension d’actionnement et en compensation en température sont tenues. Pour
améliorer les performances, il faut travailler sur 'amélioration de I'isolation des substrats de fagon a
limiter les pertes d’insertion. L’utilisation de substrats en verre réduirait ces pertes d’insertion. Pour
diminuer les pertes par réflexion, il faut utiliser un guide d’onde présent uniquement sur le wafer
capot. L'utilisation d’une ligne suspendue conduit a une désadaptation d’'impédance. Enfin, le dernier
point d’amélioration concerne le matériau PZT. En appliquant les développements matériaux
présentés dans les chapitres 2 et 3, I'amélioration du coefficient piézoélectrique liée a la maitrise de
I’orientation permettra d’obtenir une tension d’actionnement plus faible.

Cette réalisation montre I'intérét d’utiliser un actionnement piézoélectrique pour diminuer la tension
d’actionnement d’un interrupteur dédié a la téléphonie mobile. En optimisant les propriétés du
matériau, on pourrait encore diminuer la tension d’actionnement du composant.
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IV.4 Composant avec jauge de contrainte intégrée

IV.4.1 Introduction

Dans certains dispositifs nécessitant un positionnement précis ou une mesure de déflexion précise, il
est nécessaire de pouvoir mesurer la déflexion du composant pour pouvoir agir par rétroaction. C'est
le cas par exemple des micro-miroirs ou des pointes AFM. Il peut aussi étre nécessaire de mesurer la
déflexion de composants apres encapsulation ou mise en boitier car certains procédés peuvent
impacter les performances du composant piézoélectrique. C’'est par exemple le cas des recuits sous
N, parfois utilisés pour sceller des composants qui affectent la qualité du PZT. Pour mesurer la
déformation d’une structure, trois méthodes sont principalement utilisées :

- mesure optique,
- mesure piézorésistive,
- mesure piézoélectrique.

La mesure optique requiert d’avoir un acces dégagé a la structure pour pouvoir mesurer sa
déformation. De plus, il est nécessaire d’utiliser un équipement encombrant comme un vibrometre
laser ou un interférometre. La mesure optique n’est donc pas adaptée pour mesurer des
déformations dans des composants encapsulés, comme le micro-interrupteur présenté
précédemment. Elle n’est pas non plus adaptée pour étre intégrée dans des composants. Seules les
méthodes de mesure piézorésistive et piézoélectrique sont intégrables.

IV.4.2 Etatdel’art

IV.4.2.1 Effet piézorésistif et jauge de contrainte

La résistance d’'un barreau métallique ou semi-conducteur dépend de données extrinseques liées a la
géométrie du barreau et d’'une donnée intrinseque du matériau, sa résistivité. La résistance R du
barreau est exprimée par I'équation (1V.17) :

pL (IV.17)

L est la longueur du barreau, S sa section et p la résistivité du matériau le composant. Si I'on
différencie les termes intervenant dans le calcul de la résistance, on obtient I’équation (IV.18) :

AR _4p AL _AS (IV.18)
R p L S

Lorsqu’un tel barreau est soumis a une contrainte mécanique, sa résistance change. Deux effets sont

responsables. D’une part, la gé¢ométrie du barreau est modifiée, comme présenté en Figure IV-25. Le

barreau s’allonge et sa section diminue. D’autre part, la valeur de la résistivité du matériau est

également modifiée.
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Figure IV-25. Déformation d'un barreau lorsqu'il est soumis a une contrainte mécanique

L'allongement du barreau et le rétrécissement de sa section sont liés par le coefficient de Poisson u.
Si I'on considére le matériau isotrope, on peut écrire I'équation (IV.19) :
AS AL (Iv.19)

=y —
S VT

On peut alors écrire I'équation (IV.20) pour exprimer la variation relative de résistance :

B a2 v
Dans I'’équation précédente, il y a deux contributions au changement de résistance du barreau. La
premiere contribution est purement géométrique et correspond au changement de résistance du
barreau a cause de l'augmentation de sa section et de la réduction de sa longueur. La seconde
contribution correspond au changement de résistivité du matériau. Dans ce cas, il faut différencier le
cas des matériaux semi-conducteurs et celui des métaux.

IV.4.2.1.1 Cas des matériaux semi-conducteurs
Dans le cas des matériaux semi-conducteurs, la contrainte appliquée sur le barreau modifie la
mobilité des trous et des électrons dans le matériau, et change donc la résistivité du matériau. Dans
le cas du silicium, ce changement est prépondérant par rapport a l'effet géométrique. La
piezorésistivité dans le silicium est trés anisotrope. On peut exprimer la variation relative de
résistivité par I'équation (IV.21) :

Ap;; (Iv.21)

— = TyjkiOki
Po

Ou m sont les coefficients piézorésistifs.

IV.4.2.1.2 Cas des métaux
Dans le cas des métaux, la résistivité évolue en fonction du volume du barreau. Bridgman a mis en
évidence une relation linéaire entre la variation relative de résistivité et la variation relative de
volume. Cette relation est exprimée par I'équation (IV.22) [Ficker1999] :
Ap CAV (Iv.22)
p %
C est la constante de Bridgman. La variation relative de volume peut étre ramenée a la variation
relative de longueur (allongement) du barreau grace a I’équation (1V.23) :
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AV AL AS (IV.23)

+ 1-2 AL
[E— J— V) —
%4 L S ) L
On peut alors réécrire I'équation de la variation relative de résistance en ne prenant en compte que
I"allongement du barreau, en utilisant I'équation (1V.24) :

AR AL V.24
—=[1+2v)+C(1-2v)]— ( )
R L
Dans le cas des métaux, la constante de Bridgman C est proche de 1 [Ficker1999]. Le coefficient de
jauge k = (1 + 2v) + C(1 — 2v) est proche de 2. Dans le cas de la jauge réalisée, le coefficient de
jauge n’est pas connu précisément et devra faire I'objet d’un étalonnage.

[V.4.2.1.3 Composants avec détection intégrée

Pour intégrer la mesure de déflexion d’une poutre actionnée piézoélectriquement, deux solutions
ont principalement été proposées. La premiere solution consiste a séparer la couche de PZT en deux
parties, I'une servant d’actionneur et l'autre de détecteur, comme proposé par Kobayashi et al.
[Kobayashi2007, Kobayashi2007b, Kobayashi2008, Kobayashi2008b]

0.15———
—— Input

0.1 —&— cantilever-L
. —=O— cantilever-P

0.05

Voltage [V]
o

-0.05

o
—

-0.15 1 s L L L 1 N I
Time [arb. units]

Figure IV-26. a) Poutre actionnée par du PZT dont la couche piézoélectrique a été séparée en deux: une partie pour la
détection et une partie pour I'actionnement. b) Résultat de la mesure piézoélectrique (L : couche intermédiaire de LNO,
P : électrode en platine) [Kobayashi2007b].

La Figure IV-26-a présente I'actionneur développé par Kobayashi et al. La partie de PZT dédiée a la
mesure est présente au centre du composant alors que la partie dédiée a I'actionnement est en
périphérie du composant. La Figure 1V-26-b présente les résultats de mesures obtenus. Deux
configurations d’électrodes inférieures ont été utilisées, une en LaNiO; (LNO) (cantilever-L) et une en
platine (cantilever-P). Dans les deux cas il est possible de mesurer la déflexion. Ce type de composant
a par exemple été utilisé pour mesurer la fatigue du PZT en fonction du nombre de cycles.
L'utilisation du PZT pour actionner et mesurer la déflexion de la poutre permet de réduire les colts
technologiques liés a la fabrication du composant. Cependant, la force développée pour actionner la
poutre et le signal de mesure obtenu sont tous deux proportionnels a la surface de PZT dédiée a
I'actionnement ou a la mesure, respectivement. Il faut donc trouver le bon compromis entre les deux
surfaces pour avoir un déplacement ou un signal de mesure suffisant.

L'utilisation d’une jauge de contraintes métallique permet de réduire la zone dédiée a la mesure. Une
telle jauge a été présentée par Tang et al. [Tang2009] pour mesurer la déformation d’une pointe
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AFM. Le principe d’une telle pointe est illustré en Figure IV-27. La pointe est actionnée par un
matériau piézoélectrique. Le déplacement de la pointe 1 est mesuré par la jauge de contrainte
métallique 9 présente sous la pointe AFM. Ce type de jauge a fait I'objet d’'un dépdbt de brevet en
2003 [Tang2009].

AC Drive
Source

wd

Lock-in Amplifier

Sync

ref

AC Bias ,
Source [ Mixer—] LPF

Wh=wd+wo R

Figure IV-27. Schéma de la pointe AFM avec jauge de contrainte métallique. Tang et al.

IV.4.3 Design

Pour mesurer la déflexion des poutres, nous avons choisi d’utiliser une jauge de contrainte
métallique. La réalisation de jauges de contraintes piézorésistives en silicium requiert des étapes
technologiques supplémentaires et nécessite d’utiliser des équipements onéreux comme les
implanteurs. Dans notre cas, on dispose de deux niveaux métalliques en platine servant d’électrodes
pour le PZT. L'innovation de notre jauge consiste a l'intégrer dans les couches métalliques
constituant les électrodes. De cette facon, aucune étape technologique supplémentaire n’est
nécessaire et donc aucun co(t supplémentaire n’est engendré.

Deux types de composants sont réalisés. Le premier type de composants consiste a réaliser la jauge
seule autour de la poutre, de fagon a mesurer directement la résistance aux bornes de la jauge. Le
second type consiste a intégrer la jauge dans un pont de Wheatstone, de facon a améliorer la
mesure.

IV.4.3.1 Intégration de la jauge dans le procédé

Pour réaliser la jauge, les deux films déposés pour faire les électrodes sont utilisés. Comme décrit
dans le procédé présenté dans la partie « Fabrication du composant », les dépdts des différentes
couches jusqu’a la couche de PZT sont enchainés sans gravure entre les différentes couches. Les films
sont donc présents sur I'ensemble de la plaque. Pour former la jauge dans les deux niveaux des
électrodes, on retire le PZT en dehors de la zone d’actionnement avant dépo6t de I'électrode
supérieure. De cette fagon, les deux électrodes sont en contact en dehors de la zone d’actionnement,
comme présenté en Figure IV-28-a.
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Pt supérieur

a) — b)
Pt inférieur
Vue en coupe de ’empilement Pt/PZT/Pt/SiN Je.luge L.
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Vue du dessus de I’empilement Pt/PZT/Pt/SiN

Figure IV-28. Intégration de la jauge dans les électrodes d'actionnement du PZT. a) Empilement avant gravure des
électrodes. b) Apres gravure des électrodes

Le platine inférieur et le platine supérieur sont gravés en méme temps, de fagon a former I'électrode
supérieure, en jaune sur la Figure 1V-28-b et la jauge piézorésistive autour de la poutre.

1V.4.3.2 Poutres encastrées-libres

Les poutres encastrées-libres sont actionnées par un bilame piézoélectrique. La contrainte dans la
couche de PZT varie en fonction du champ électrique appliqué. L'empilement piézoélectrique (PZT et
ses électrodes) est déposé sur une couche élastique. La différence de contrainte dans le PZT vient
mettre la poutre en flexion.

Les matériaux composant la poutre sont décrits dans le Tableau IV-6.

Matériau Epaisseur (nm) Module d’Young (GPa) Coefficient de Poisson
Pt 5 30 180 0.39

PZT 4 120 120

Pt 3 100 180 0.39

Sio, 2 100 70

SiN 1 1000 230

Tableau IV-6. Propriétés des matériaux.

Les dimensions de la poutre sont rassemblées dans le Tableau IV-7. La longueur de la poutre est de
150 pm et sa largeur est de 50 um.

Dimensions (um)

Longueur 150
Largeur 50
Epaisseur 1.335

Tableau IV-7. Dimensions de la poutre.
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1V.4.3.3 Jauge piézorésistive

Les jauges sont réalisées dans les deux niveaux d’électrodes. Les propriétés de la jauge sont
regroupées dans le Tableau IV-8. La longueur de la jauge est de 360 um car elle parcourt le contour
de la poutre. La ligne résistive commence 5 um avant I'encastrement.

| ' Propriétés de la jauge

Longueur 360 pm
Largeur 2 um
Hauteur 130 nm
Résistivité du platine 14 uQ.cm
Résistance de la jauge 196 Q

Tableau IV-8. Propriétés de la jauge.

1V.4.3.4 Mise en équation

Dans un conducteur métallique, la variation relative de résistance est proportionnelle a la variation
de longueur du conducteur, comme vu précédemment. La jauge est composée de trois parties : deux
barreaux dans le sens de la longueur de la poutre et un barreau dans le sens de la largeur, a
I’'extrémité de la poutre, comme représenté en Figure 1V-29. La longueur de la poutre est plus grande
gue sa largeur. On considere que la déformation de la poutre est principalement dans le sens de la
longueur. La variation de longueur du barreau positionné a I'extrémité de la poutre n’est donc pas
prise en compte.

L=>AL/L

Jauge piézorésistive W => Déformation
négligée

L =>AL/L

Figure IV-29. Vue de dessus de la jauge.

Dans la Figure IV-29, L est la longueur de la poutre libérée. Cette dimension correspond de plus a la
longueur de la jauge. W est la largeur de la poutre.

On peut écrire la variation de résistance relative de la jauge en fonction de la longueur de la poutre
par I'’équation (IV.25) :

AR " AL (IV.25)

On suppose que la déformation de la poutre est faible par rapport a sa longueur. En se plagant dans
I’hypothése des faibles déformations, on peut alors écrire I'équation (IV.26) :

1  d?z (IV.26)
R, dx?

- Page 163 -



Chapitre IV - Composants a couche active ultrafine

OuU R, est le rayon de courbure de la poutre et x I'axe correspondant a sa longueur. Le rayon de
courbure de la poutre est supposé constant sur toute sa longueur. En intégrant deux fois I'équation
(IV.26), on obtient I'’équation (1V.27) :

L? (IV.27)

R.=—
¢ 2z

Ou Z est la déflexion a I'extrémité de la poutre. Pour l'intégration, on applique les conditions aux
limites suivantes :

- La pente est nulle en x = 0 (encastrement) :

dz B (IV.28)
dxly=o -
- La déflexion est nulle en x=0 :
z(x=0) = 0 (Iv.29)

La variation de longueur de la poutre a l'interface jauge/couche élastique peut étre exprimée grace a
I’équation (IV.30) :

AL e (IV.30)

Ou e est la distance entre I'interface jauge/couche élastique et la fibre neutre. Cette équation est
valide si I'on suppose que le rayon de courbure reste constant sur toute la longueur de la poutre. La
hauteur b de la fibre neutre dans I'empilement peut étre exprimée grace au modéle de Hsueh par
I’équation (IV.31) :

P Eiti(2hi_q + ) (IV.31)
Yo Eit;

b =

Ou E;, t; et h; correspondent au module d’Young, a I'épaisseur et a la somme des épaisseurs des
couches précédentes de la couche i (se reporter au Tableau IV-6 pour les numéros et les propriétés
des couches).

En combinant les équations (IV.25), (IV.27) et (IV.30), on obtient I'équation (IV.31) reliant la déflexion
Z en bout de poutre a la variation relative de résistance :

AR 17 (IV.31)
" R 2ke

Dans le cas du pont de Wheatstone, la tension en sortie du pont en fonction de la variation relative
de résistance est donnée par I'équation (IV.32) :

Vin AR (IV.32)

Vour = T R

Ou Vj, est la tension d’alimentation du pont. La déflexion en bout de poutre en fonction de la tension
de sortie est donnée par I'équation (IV.33) :
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AV L2 (Iv.33)
Vi, 2ke

IV.4.4 Fabrication du composant

Les composants avec jauges de contraintes intégrées ont été fabriqués sur des plaques identiques a
celles des interrupteurs piézoélectriques présentés dans la premiere partie de ce chapitre. Le
procédé de fabrication est donc le méme.

La Figure IV-30 présente les composants a la fin du procédé de fabrication. La Figure 1V-30-a
correspond au composant intégrant le pont de Wheatstone. Les deux plots de gauche servent a
appliquer la tension aux bornes du PZT. Les quatre plots de droite servent a connecter le pont de
Wheatstone. La Figure 1V-30-b correspond au composant ou la jauge est seule. Les deux plots de
droite permettent d’actionner le PZT. Les deux plots de gauche permettent de connecter la jauge.

Metallic Metallic !Bottom
gauge Ml electrode]

Figure IV-30. Photographie des jauges fabriquées. a) Jauge intégrée dans un pont de Wheatstone. b) Jauge seule.

IV.4.5 Caractérisation du composant

Afin de valider le principe d’une telle jauge et de caractériser sa sensibilité, la déflexion des poutres a
été mesurée optiquement et électriquement. La mesure optique a été effectuée en utilisant un
interférometre lumiéere blanche Veeco. Les mesures électriques ont été réalisées en utilisant un
multimetre Keithley 2000 pour mesurer la résistance de la jauge ou la tension de sortie du pont de
Wheatstone et un sourcemétre Keithley 2400 pour alimenter le pont. Les poutres sont actionnées en
régime statique. On fait varier la tension de 5V a -5V par pas de 1V puis I'on revient a 5V, comme
illustré en Figure IV-31.
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Figure IV-31. Pas de tensions entre 5V et -5V appliqués a I’actionneur.

La Figure IV-32 est un exemple de mesure obtenue par interférométrie en lumiere blanche. L'image
présente une vue en 3 dimensions de la poutre défléchie. L’échelle de couleur correspond a I'altitude
de la surface de la poutre. La poutre correspond aux zones allant du jaune (z=0) au rouge (maximum
de déflexion a I'extrémité de la poutre). Autour de celle-ci, on peut distinguer la jauge piézorésistive.
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Figure IV-32. Résultat d'une mesure obtenue par interférométrie lumiére blanche.

La Figure IV-33 présente le profil de déflexion de la poutre pour une tension d’actuation de 5V. A
I'extrémité de I'électrode supérieure, la déflexion mesurée de fagon optique vaut 4,8 um. A 0V, la
poutre est [égerement défléchie. La déflexion liée aux contraintes résiduelles vaut 2,4 um.
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Figure IV-33. Profil de déflexion de la poutre sous 5V

La Figure IV-34 présente les résultats des mesures optiques et électriques. Les mesures optiques sont
représentées en bleu sur les deux graphiques. Les mesures électriques sont représentées en rouge.
La Figure IV-34-a correspond a la mesure électrique sur la jauge seule, c’est-a-dire en mesurant
directement la variation de résistance de la jauge a l'aide du multimeétre. La Figure I1V-34-b
correspond a la mesure de résistance en utilisant le pont de Wheatstone. Le pont de Wheatstone est
alimenté par une tension de 1V. Pour obtenir la déflexion liée au matériau piézoélectrique, on a
soustrait aux mesures le niveau de déflexion a OV.

a) Mesure avec jauge seule b) Mesure avec pont de Wheatstone
3 3

2,5

(¥}

[

Deflexion mesurée (pum)
=
n

Deflexion mesurée (pum)

0,5
~+—Optique —+—Optique

0 - —E-Electrique —-Electrigue

5 3 5 o
5 3 1 1 3 5

-0,5 "
Tension (V) Tension (V)

Figure IV-34. Mesures électriques et optiques : a) sur la jauge seule. b) sur la jauge intégrée dans le pont de Wheatstone.

La déflexion optique maximale mesurée (a 5V) correspond a 4,8 um. La déflexion liée au matériau
piézoélectrique correspond a 2,4 um. Le facteur de jauge n’est pas précisément connu et I'on
suppose qu’il est proche de 2. Il est nécessaire de calibrer la jauge a I'aide des mesures optiques. En
ajustant le facteur de jauge, on trouve k=2,46, ce qui est proche des valeurs classiques de facteur de
jauge pour les métaux.

Les mesures électriques ont été réalisées sur plusieurs cycles. La reproductibilité de la mesure
électrique est de 0,2 um, ce qui correspond au maximum de variation de déflexion obtenu pour les
mémes conditions d’actionnement (méme position dans le cycle de tension). Les mesures électriques
et la mesure optique sont proches et rentrent pour la quasi-totalité des points dans I'erreur de
mesure évaluée. L'écart observé correspond a la stabilité de la mesure, les deux types de mesures
n’ayant pas pu étre réalisées en méme temps.
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Dans le modeéle utilisé, la déflexion en fonction de la variation relative de résistance varie
linéairement. La sensibilité des composants correspond a la variation du signal de sortie par rapport a
la grandeur a mesurer. La grandeur a mesurer est la déflexion Z a I'extrémité libre de la poutre. Les
signaux de sortie du capteur sont la résistance de la jauge pour la jauge seule et la tension de sortie
pour la jauge intégrée dans le pont de Wheatstone. Il est possible d’exprimer la sensibilité de la jauge
sans pont de Wheatstone par I'équation (IV.34) :

dR AR _2.R.k.e (IV.34)

Siquge = Z 7S - 27 uQl/nm

La résistance de la jauge vaut 197Q lorsque le composant n’est pas actionné. Pour le composant
embarquant un pont de Wheatstone, la sensibilité correspondante est exprimée par |’équation
(Iv.35):

_ dVout - AVour _ Vin-k- e

—_ _ (IV.35)
pont = g7 Z 2.12

=35nV/nm

La résolution d’'un composant correspond au rapport de la précision de la mesure du parametre de
sortie par le multimetre et de la sensibilité du composant. Dans les deux cas, on a utilisé un Keithley
2000 pour mesurer le parametre de sortie. La précision de mesure de la résistance est de 1 mQ. La
précision de mesure de la tension est de 0,1 pV [Keithley]. La résolution des composants vaut donc
37 nm lorsque I'on mesure directement la résistance et 3 nm lorsque I'on utilise le pont de
Wheatstone. L'utilisation du pont de Wheatstone permet de multiplier par 10 la précision de la
mesure. Cependant, dans le cas de nos mesures, une telle différence n’a pu étre mise en évidence
car l'erreur de reproductibilité de la mesure électrique est bien supérieure aux résolutions
théoriques (200 nm pour l'erreur de reproductibilité, 37 nm pour la résolution de la jauge et 3 nm
pour la résolution du pont). A partir de la résolution, il est possible de remonter a la déformation que
I'on peut mesurer : celles-ci correspondent a S; = 1,64.10° dans le cas de la jauge seule et S; =
1,33.10° dans le cas du montage avec le pont de Wheatstone.

Cette incertitude provient de la reproductibilité de I’actionnement et non de la mesure de déflexion.

Si 'on compare ces résultats avec la littérature, des résolutions inférieures a I’Angstrom ont été
démontrées en utilisant des jauges piézorésistives pour mesurer la déflexion d’une pointe AFM. Il a
par ailleurs été montré que la sensibilité d’'une jauge métallique pouvait atteindre 180 nV/nm
[Tang2003].

IV.4.6 Conclusion

Dans cette partie, une poutre actionnée piézoélectriquement avec détection intégrée a été réalisée.
Aucun co(t supplémentaire n’est nécessaire pour intégrer la jauge de contraintes métallique dans le
composant puisque celle-ci est réalisée dans les électrodes d’actionnement du matériau
piézoélectrique au moment de leur définition par photolithographie. Le facteur de jauge calculé est
de 2,46, ce qui est proche de la valeur communément admise pour une jauge de contrainte
métallique (k = 2).

La résolution théorique de la jauge est de 37 nm. Si l'on integre cette jauge dans un pont de
Wheatstone, la résolution théorique atteint 3 nm. Cependant, la variation de mesure observée vaut
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200 nm a cause de l'instabilité de la structure, ce qui rend impossible la mise en évidence de I'écart
de résolution. La précision du composant est donc limitée a 200 nm.

Apres calibration de la jauge, celle-ci peut étre utilisée dans une boucle de rétroaction pour
positionner de facon précise un actionneur ou étre utilisée pour étudier I'influence d’un procédé sur
les performances d’un composant.
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IV.5 Conclusion

Dans ce chapitre, la conception, la fabrication et la caractérisation de deux composants ont été
détaillées. Ces composants utilisent une couche de PZT ultrafine (120 nm). De cette facon ils peuvent
étre actionnés a trés basse tension (5V), ce qui les rend compatibles avec les applications
embarquées.

L'interrupteur obtenu est encapsulé de facon hermétique par scellement de deux substrats de
silicium. L'interrupteur est actionné par le PZT grace a une tension de 5V, ce qui rend ce composant
compatible avec I'application visée : la téléphonie mobile. Un maintien électrostatique de 5V peut
étre ajouté pour diminuer la résistance de contact. La variation de contrainte globale de la structure
lide a la température est compensée. Cette réalisation constitue le premier exemple d’'un
interrupteur piézoélectrique encapsulé et compensé en température rapporté dans la littérature. Les
performances de l'interrupteur piézoélectrique présenté remplissent en grande partie les
spécifications proposées par le partenaire. L’isolation a I'état bloqué atteint -44 dB a 2 GHz et -30 dB
a 10 GHz. l'isolation est supérieure au démonstrateur d’interrupteur piézoélectrique présenté par
I'entreprise LG (-27 dB) [Park2006]. De méme, l'isolation de notre interrupteur est également
supérieure a celle de I'interrupteur développé par Radant (-25 dB) en raison du gap important entre
le contact et la ligne suspendue, permis par |'actionnement piézoélectrique [Radant]. Les pertes
d’insertion atteignent -0,83 dB lorsque [linterrupteur est commuté a [I'état passant par
I'actionnement piézoélectrique. Ces pertes diminuent a -0,74 dB lorsque I'on rajoute le maintien
électrostatique. -0,6 dB des pertes d’insertion proviennent de l'isolation des substrats. Ces pertes
d’insertion sont a comparer a celles obtenues par LG, qui atteignaient -0,65 dB pour le méme type de
composants. La résistance de contact de I'interrupteur vaut 1,5Q sous actionnement piézoélectrique
et maintien électrostatique. Le cahier des charges imposait que la résistance soit inférieure a 1Q. Une
solution pour diminuer cette résistance de contact serait d’utiliser un contact Au/Ru. Les
caractéristiques obtenues par ce composant montrent que I'utilisation d’'un MEMS RF actionné
piézoélectriquement est une solution viable pour réaliser la fonction « interrupteur ».

Il semble difficile de réduire les pertes d’insertion de ce type de composants sans changer le type de
substrat utilisé. Pour obtenir des pertes d’insertion proches de celles des meilleurs interrupteurs
MEMS (-0,2 dB), il est probablement nécessaire d’utiliser des substrats en verre pour diminuer la
conductivité du substrat. Les pistes d’amélioration proposées portent sur lisolation des substrats
avec des substrats en verre pour diminuer les pertes d’insertion, I'utilisation d’un guide d’onde
présent uniquement sous le capot pour diminuer les pertes par réflexion, I'utilisation du couple
Au/Ru pour diminuer la résistance de contact et sur la maitrise de I'orientation du PZT pour faire
fonctionner I'interrupteur a plus basse tension.

Parallelement a la fabrication de cet interrupteur, une structure intégrant actionnement et détection
a été présentée. La structure est actionnée par le film de PZT. La déflexion mesurée par une jauge de
contraintes métallique. La jauge est intégrée dans les électrodes en platine.

La résolution de la jauge est supérieure a la précision de positionnement de la structure. Une telle
structure ne nécessitant pas de colts supplémentaires de fabrication est intéressante pour étre
intégrée dans une application utilisant un actionnement piézoélectrique et nécessitant une mesure
précise de la déflexion. La mesure intégrée permet également de s’affranchir d’équipements
supplémentaires pour mesurer une déflexion. L'utilisation d’une jauge de contrainte métallique
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intégrée dans les électrodes d’un interrupteur piézoélectrique est une solution séduisante pour
réaliser une mesure de déflexion. Ce type de jauge est extrémement simple a réaliser.
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Chapitre V - Membranes actionnées piézoélectriquement

V.1 Introduction

Les développements dédiés au matériau réalisés sur le PZT au cours de ce travail de thése ont été
présentés dans les chapitres Il et Ill. Le but de ce chapitre est de présenter I'intégration de ces
développements dans un démonstrateur fonctionnel. Pour cela, des membranes piézoélectriques ont
été réalisées.

Pour caractériser ces membranes, il est nécessaire de disposer d’'un modele permettant d’extraire le
coefficient ds;. Dans le cas d’'une membrane rectangulaire, il n’est pas possible d’utiliser un modele
analytique. Il est nécessaire d’utiliser un modele par éléments finis. Dans ce chapitre, nous
présentons tout d’abord la modélisation des structures. Le choix des matrices de coefficients
piézoélectriques et élastiques est également abordé. La fabrication des structures est ensuite
présentée, en se concentrant sur les opérations technologiques spécifiques a ces démonstrateurs,
telles que la gravure du PZT et la libération de la membrane. La caractérisation du dispositif est
ensuite présentée.

Pour compléter I'étude d’intégration du PZT, la fiabilité de capacité PZT a également été évaluée. Le
temps de claquage a été mesuré sur des populations de 20 capacités pour 9 conditions de
température et de tension de polarisation différentes. L’analyse de ces données s’appuie sur la
distribution statistique de Weibull.
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V.2 Définition de la structure

Le but de ce chapitre est de présenter l'intégration des procédés a base de PZT dans un
démonstrateur réalisé sur un substrat 200 mm. Le masque utilisé comporte de nombreuses
structures de différentes tailles. Pour les besoins de cette étude, on ne s’intéresse qu’aux
membranes dont la largeur libérée est de 300 um de large, pour s’assurer que la libération de la
structure soit compléte. Dans nos actionneurs, les membranes sont actionnées par effet bilame.
Dans ce chapitre, I'amélioration des propriétés du composant par conception n’est pas abordée.

La définition de la structure est décomposée en deux parties. L'empilement vertical est d’abord
présenté. La seconde partie concerne le choix des dimensions dans le plan.

V.2.1 Empilement vertical

La couche élastique est une membrane de silicium. Pour sa fabrication, nous utilisons un substrat de
SOl dont I'épaisseur du silicium sur isolant est de 5 um. L’empilement piézoélectrique retenu est celui
présenté dans les chapitres Il et lll.

L’'empilement des couches retenu est donné dans le Tableau V-1.

| Couche ~Matériau ~ Epaisseur
Electrode supérieure Ruthénium 100 nm
Matériau piézoélectrique PZT 2,1 um
Electrode inférieure Platine 100 nm
Couche d’accroche TiO, 10 nm
Barriere de diffusion du plomb  SiO, 500 nm
Membrane élastique Silicium 5 um

Tableau V-1. Empilement vertical.

Pour obtenir 2 um de PZT par notre procédé sol-gel, il faut déposer 36 couches. On obtient alors un
film d’environ 2,1 um d’épaisseur. L’empilement vertical est représenté en Figure V-1.

Electrode inférieure Electrode supérieure
\

Figure V-1. Schéma de I'empilement vertical.

V.2.2 Dessin des masques

Les structures réalisées sont représentées en Figure V-2. L’électrode supérieure est représentée en
violet. L’électrode inférieure est représentée en gris. La zone ou la membrane est libérée est
représentée en quadrillé.
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3

C3aA4“EA2+A+2aF 13

Figure V-2. Dessin des masques. En violet : Electrode supérieure. En gris : Electrode inférieure. En quadrillé : zone de
libération de la membrane.

Dans certaines structures, le PZT sera également gravé. Le masque n’est pas représenté ici. Dans ce
cas, le niveau utilisé est identique au niveau de I'électrode supérieure, en rajoutant une garde de 5
um a cause des problémes de surgravure du PZT.

Lorsque le PZT est gravé, I'électrode inférieure est accessible. Lorsque le PZT n’est pas gravé, il n’est
pas possible de prendre contact sur I'électrode inférieure directement. Dans ce cas, la pointe servant
a connecter I'électrode inférieure est posée sur une capacité dont la surface est bien plus importante
que I'électrode supérieure. Par développement limité de la capacité équivalente des deux capacités
en série, la valeur de la capacité équivalente est approximable a celle de la capacité de plus faible
valeur, car la capacité de I'actionneur est négligeable par rapport a la capacité servant a reprendre le
contact.

V.3 Modélisation

V.3.1 Définition des dimensions pour la modélisation

Pour caractériser ces composants, il est nécessaire d’utiliser un modele pour extraire le coefficient
piézoélectrique ds; a partir de la mesure de déflexion. Le but de cette partie est de fixer les notations
qui seront utilisées pour tous les calculs.

Les dimensions utilisées dans les modélisations sont représentées sur la Figure V-3 en vue de dessus
(plan x-y) et en coupe sur la Figure V-4 (plan x-z). La direction x correspond au plus petit coté des
membranes. La direction y correspond au grand c6té.
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Figure V-3. Vue de dessus (plan x-y).

Electrode inférieure Electrode supérieure

h_R

Encastrement

Figure V-4. Vue en coupe de la structure dans le plan x-z.

Les notations sont également regroupées dans le Tableau V-2.

Encastrement

' Dimension Parametre
Largeur de la membrane suivant x Ly
Largeur du PZT suivant x L,
Largeur de I’électrode supérieure suivant x L;
Largeur de la membrane suivant y Iy
Largeur du PZT suivant y I,
Largeur de I’électrode supérieure suivant y I3
Epaisseur de la couche de Silicium h_Si
Epaisseur de la couche de SiO, h_Sio,
Epaisseur de la couche de platine (électrode inférieure) h_Pt
Epaisseur de la couche de PZT h_PZT
Epaisseur de la couche de Ruthénium (électrode supérieure) h_Ru

Tableau V-2. Récapitulatif des notations utilisées pour définir les dimensions de la membrane.
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V.3.2 Propriétés des matériaux
Pour la modélisation, on suppose que tous les matériaux sont isotropes. Les propriétés matériaux
sont reportées dans le Tableau V-3.

| Propriétés matériaux Valeurs

Module d’Young du Silicium 180 GPa
Module d’Young du SiO, 70 GPa
Module d’Young du Pt 180 GPa
Module d’Young du PZT 100 GPa
Module d’Young du Ruthénium 447 GPa
Coefficient de Poisson du Silicium 0,25
Coefficient de Poisson du SiO, 0,2
Coefficient de Poisson du Pt 0,39
Coefficient de Poisson du PZT 0,3
Coefficient de Poisson du Ru 0,3
Coefficient piézoélectrique transverse Parametre d’ajustement
Permittivité relative du PZT 1500

Tableau V-3. Propriétés des matériaux.

Il est nécessaire d’exprimer les propriétés du PZT sous la forme d’'une matrice. Nous choisissons de
rentrer la matrice de souplesse S et la matrice piézoélectrique d. A partir du module d’Young et du
coefficient de Poisson, il est possible de calculer la matrice de souplesse si I'on suppose le matériau
isotrope, a I'aide des équations (V.1), (V.2) et (V .3) :

1 (V.1)
S11 = S22 = S33 T E
v
S12 = S13 = S23 < “E (v.2)
14+v (V.3)
S44 = S55 = Se6 = E

A partir des données matériaux de la Tableau V-3. Propriétés des matériaux.

et des formules précédentes, on obtient la matrice de souplesse donnée par (V.4) :

1E—-11 -33E-12 -33E-12 0 0 0 (V.4)
—33E-12 1E—11 —33E-12 0 0 0
o |-33E-12 —33F-12 1E-11 0 0 0
0 0 0 1,3E — 11 0 0
0 0 0 0 13E — 11 0
0 0 0 0 0 13E-11

La membrane est actionnée par effet transverse uniquement. Le coefficient ds;; est négligé. Cette
hypothese sera justifiée par la suite. Les propriétés piézoélectriques dans le plan sont supposées
isotropes, ce qui revient a dire d;; = d;;. Ce paramétre est le parametre d’ajustement pour la
simulation. La matrice d est donnée par (V.5) :

d=(0 0 0 d, 0 0

(0 0 0 0 dgs 0) (V.5)
d3; d3; dzz 0 0 O
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Dans le cas de ce modele, on néglige également les coefficients ds et d,, liés au cisaillement.
V.3.3 Modele 2D

V.3.3.1 Hypothése des déformations planes

La modélisation d’une structure 3D par un modele 2D impose de faire une hypothése sur le
comportement de la couche dans la dimension non prise en compte. Ici, on ne prend en compte que
les dimensions x et z. La dimension selon I'axe x étant la plus petite, il est raisonnable de négliger la
longueur de la membrane dans la dimension y.

Deux hypothéses sont possibles pour traduire le comportement de la membrane dans la dimension
y:

- Contraintes planes
- Déformations planes

La premiere hypothése consiste a supposer que la contrainte dans la direction y est tres faible par
rapport aux autres dimensions. Cette hypothése correspond au cas des plaques, c’est-a-dire lorsque
I’épaisseur est négligeable devant la longueur et la largeur. La contrainte dans la direction y est alors
négligée.

La seconde hypothése consiste a supposer que la déformation dans la direction y est trés faible par
rapport aux autres dimensions. Cette hypothése correspond au cas d’'une coupe d’un matériau dont
la dimension selon y est prépondérante par rapport aux dimensions selon x et z.

La seconde hypothése qui convient le mieux pour modéliser notre membrane a été retenue pour nos
simulations en 2D. En négligeant la déformation dans la direction y, le résultat de la déformation est
en partie sous-estimé.

V.3.3.2 Description du modéle
Pour cette modélisation, le module 2D MEMS/Mécanique des structures/Déformation Planes Piézo
de COMSOL a été utilisé. Le schéma du modeéle est représenté en Figure V-5.
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Axe de symétrie

1 Electrode inférieure

Vi

Electrode supérieure

/ A

/

A
h_PzT
A\ 4

h_Ru

h_Pt

h_Si

Y.

L2

L,/2

L./2

Figure V-5. Schéma du modele 2D.

Encastrement

Les parameétres utilisés pour ce modele sont également rappelés dans le Tableau V-4. La longueur L,

du PZT est fixée par la longueur L; de I'électrode supérieure, en rajoutant une garde de 5 um de part

et d’autre pour la surgravure du PZT.

| Paramétre Valeur

L./2 Longueur de la membrane divisée par 2 (axe x)

L,/2 Longueur de l'actionneur PZT divisée par 2 (axe x) : 5 um de plus que L3/2
Ly/2 Longueur de I'électrode supérieure divisée par 2 (axe x)
I, Négligée (déformation nulle)

I, Négligée (déformation nulle)

I3 Négligée (déformation nulle)

h_Si 5 um

h_SiO, 500 nm

h_Pt 100 nm

h_PZT 2.1um

h_Ru 100 nm

Tableau V-4. Parametres utilisés pour le modéle 2D.

Dans le cas ou seule I'électrode supérieure est structurée, on prendra L; = L,.

Pour une membrane dont la largueur de la zone de libération est de 300 um (L;) et la largeur de

I’électrode supérieure de 200 um (Ls), le résultat de la simulation est présenté en Figure V-6. Pour

cette simulation, la couche de PZT a été supposée gravée. Sur cette figure, la déformée est

représentée. Les couleurs correspondent au déplacement selon z. La déformation maximale atteinte

est de 1,96 um. La couleur rouge correspond aux déplacements a I'encastrement. La couleur bleue

correspond au déplacement maximal. Ce déplacement est négatif car la membrane se déplace vers le

bas. Les axes de la figure correspondent aux dimensions x et z.
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Surface: Déplacement selon y [m] Déformation: Déplacement Maxi: 1.198e-10

x10° x10°

-4

0 02 04 06 08 1 12 14
x10% Mini: -1.962¢-6

Figure V-6. Résultat de la simulation d'une membrane de 300 um de large avec une électrode supérieure de 200 um de
large. Le déplacement selon y correspond au déplacement vertical de la membrane, c’est-a-dire au déplacement selon z
dans notre repére.

Dans cette simulation, on peut estimer le niveau de contraintes qui atteint 284 MPa dans le PZT.
Cette valeur est du méme ordre de grandeur que la contrainte résiduelle. La déformation maximale
selon x atteint 50 nm, ce qui correspond a un allongement de 0,03%. Les niveaux de contraintes et de
déformation sont donc suffisamment faibles pour ne pas générer de dégats dans le matériau.

V.3.3.3 Hypotheses sur les coefficients piézoélectriques

Pour montrer que le déplacement obtenu ne dépend pas du modele choisi, les modélisations
utilisant les matrices d et e sont comparées. L'influence du coefficient ds;; dans la modélisation est
également abordée. Quatre modélisations sont comparées :

- Avec d;; et sans dj; (cas standard)
- Avecd; et di3 (d33 =300 pm/V)

- Aveces s

- Aveces; etes;

Le but de cette partie est de montrer que tous les modéles sont équivalents. Le coefficient ds; choisi
vaut -150 pm/V. Dans le cas ol I'on ajoute le coefficient di3, on choisit une valeur de coefficient di;
de 300 pm/V.

La matrice d utilisée dans notre simulation est donnée par I’équation (V.6) :

0 0 0 0 0 0 (V.6)
d (pm/V) = 0 0 0 0 0 0
—150e —12 —150e—12 300e—12 0 0 O

V.3.3.3.1 Calcul de la matrice d’élasticité c et de la matrice piézoélectrique e
Pour la modélisation, deux lois de comportement piézoélectrique sont disponibles. La premiere loi de
comportement prend en compte la relation Déformation-Chargement et utilise les matrices s°, d et
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g, La seconde loi prend en compte la relation Contraintes-Chargement et utilise les matrices c, e et
g,”. Ces matrices sont reliées par les relations de passage (V.7), (V.8) et (V.9) :

eS=¢T —d.cE.dt (V.7)
cEsE =1 (v.8)
e =ckd (V.9)

A partir des matrices s© et d, on obtient les matrices c© (V.10) et e (V.11), en prenant d3; = -150 pm/V
et d33 =300 pm/V :

148¢9 73¢9 73¢9 0 0 0 (V.10)
73¢9 148¢9 73¢9 0 0 0
oo« | 73¢9 73¢9 148¢9 0 0 0
c"(Pa)=1| "7y 0 0  752¢9 0 0
0 0 0 0 752¢9 0 /
0 0 0 0 0 75.2¢9
0 0 0 00 0 (V.11)
ec/my=( o 0 0 00 0
~1125 —1125 225 0 0 0

Nous négligeons les coefficients liés au cisaillement.

En utilisant I'expression permettant d’obtenir le es; ¢  partir de la matrice e et c* présentée dans le
chapitre 1, on obtient : es; ;= -22.4 C/m’.

V.3.3.3.2 Résultats
La déflexion de la structure 2D est ensuite calculée. Les déflexions maximales au centre de la
membrane sont rapportées dans le Tableau V-5.

Modele : matrice mécanique st st c c

matrice piézoélectrique dy;sansds;  diyjetdss ess e etess
Déplacement selon z au centre de la membrane (um) 1.96 1.95 1.96 1.96

Tableau V-5. Résultats des simulations du déplacement selon z au centre de la membrane en fonction du modéle utilisé.

La différence de 10 nm observée entre le modele prenant en compte le ds; et celui ne le prenant pas
en compte s’explique par I'extension selon z du PZT lorsque ds; vaut 300 pm/V. Dans ce cas, la
déformation selon z vaut S; = ds3 * E3, soit 0,57%. Ceci correspond a un déplacement de 12 nm. Pour
la suite de nos simulations, nous choisissons de négliger I'effet du coefficient dsa.

On peut utiliser de facon équivalente les coefficients piézoélectriques d et e. De plus, le choix de
modéliser le coefficient effectif es; ¢ spécifique au film mince ou la matrice compléte donne le méme
résultat.
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V.4 Fabrication

La fabrication des membranes est en grande partie identique a la fabrication des micropoutres
présentées dans le chapitre lll. Les dépots de I'ensemble des couches de I'empilement sont réalisés
de la méme facon. Le procédé utilisé est celui qui nous a permis d’obtenir du PZT orienté selon le
plan (100). L’électrode de platine est donc déposée a 25°C.

La stratégie d’alignement est différente de celle proposée dans les chapitres Il et IIl. Alors que I'on
commengait par la structuration de I'électrode supérieure avant de définir la zone de gravure du PZT
dans la réalisation des micropoutres, la réalisation des démonstrateurs par des procédés sur tranches
de 200 mm de diametre impose de commencer par la structuration du PZT. En effet, le procédé
retenu pour structurer le PZT est d’utiliser un masque dur en ruthénium. Le ruthénium utilisé pour le
masque dur est également celui de I'électrode supérieure. Aprés gravure du PZT, le ruthénium est de
nouveau gravé pour former I'électrode supérieure, qui ne recouvre pas totalement la surface du film
de PZT.

V.4.1 Gravure duPZT

Le PZT est gravé par voie humide en pulvérisant une solution contenant du HCI. La gravure du PZT est
isotrope. La surgravure vaut 2 um, valeur inférieure au 5 um de garde entre le niveau « PZT » et le
niveau « électrode supérieure ». La Figure V-7 est une photographie par microscope électronique a
balayage qui illustre la faible surgravure du PZT. En effet, la composition du film n’étant pas identique
en fonction de I'épaisseur, lorsque le procédé de gravure du PZT n’est pas maitrisé, la solution peut
s’infiltrer dans le matériau et peut conduire a une surgravure plus importante.

1.833um

0.564pm

Figure V-7. Gravure du PZT par pulvérisation d'une solution HCI / eau DI.

V.4.2 Libération de la membrane

La membrane est libérée par un procédé de gravure du silicium par la face arriere de type « DRIE »
(Deep Reactive lon Etching) qui permet d’obtenir des structures avec un rapport d’aspect supérieur a
la RIE classique. Dans notre cas, le plus petit c6té des membranes est deux a trois fois plus petit (200
pum) que I'épaisseur du silicium (725 pum). L'arrét de la gravure se fait sur I'oxyde enterré du substrat
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SOI. L'épaisseur de I'oxyde enterré est de 400 nm. L'oxyde est en partie attaqué au cours de cette
gravure. Son épaisseur aprés gravure du silicium est mal connue. L’ajout d’une couche d’oxyde de
400 nm d’épaisseur sous le silicium de la couche élastique dans la simulation par éléments finis fait
baisser la déflexion au centre de la membrane d’une dizaine de nanometres. Cette couche peut donc
étre négligée compte tenu de I'ampleur de déflexion recherchée.

La Figure V-8 présente une photographie des membranes libérées vue du coté de la face arriere. La
Figure V-8 est focalisée sur le substrat silicium. Les membranes sont bien définies. Les membranes
sont effectivement libérées. Le changement de couleur est probablement di a la variation de
I’épaisseur de la couche d’oxyde de silicium enterré servant de couche d’arrét de gravure. Seules les
membranes de plus de 200 um de large ont été libérées.

Figure V-8. Photo prise par un microscope optique de la face arriére. Le focus est fait sur le silicium de la face arriere
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V.5 Caractérisation des démonstrateurs

V.5.1 Caractérisation structurale du PZT

Apres dépot du film de PZT, celui-ci a été caractérisé par diffraction par rayons X (XRD). La Figure V-9
présente le résultat de la cartographie XRD. Le PZT déposé est conforme au PZT obtenu dans le
chapitre Il. Le PZT est tres majoritairement orienté selon le plan (100), de fagcon homogéne sur toute
la plaque. Cela montre que le procédé de dépot PZT est transférable pour la réalisation des

démonstrateurs.

Intensity (counts)
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Figure V-9. Caractérisation par diffraction des rayons X de la couche de PZT.

La Figure V-10 présente le résultat de 'homogénéité du dépot PZT. Le PZT est orienté selon le plan

(100) a plus de 90%.

100%
90%
80%
70%
60%
50%
40%
30%
20%
10%

0%

La zone 7 correspond a I'extrémité Est de la plaque (x = 85), comme illustré en Figure 1l-14. La méme
baisse de 'homogénéité de I'orientation avait été observée sur les plaques utilisées pour I'étude du
chapitre Il. Ce défaut provient probablement d’'un manque d’homogénéité de la plaque chauffante.

T T
42 44

o111
=110
| (@100

1 2 6 3 7 4 8
Position on the wafer

Figure V-10. Homogénéité de I'orientation sur la plaque.
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V.5.2 Caractérisation électrique

Les structures ont été caractérisées avant et aprés libération. La mesure a été réalisée sur une station
sous pointe semi-automatique « Cascade ». Les capacités ont été mesurées a l'aide d’un
impédancemeétre HP4284. Avant mesure des C-V, les capacités ont été activées par une succession de
créneaux de +40V/-40V. Cette activation préalable sert a éliminer les défauts de jeunesse du
matériau. Ces tests sont effectués sur des dispositifs fonctionnels.

V.5.2.1 Caractérisation avant libération

La Figure V-11 présente les résultats de la mesure de capacité avant la libération des membranes. La
permittivité en fonction de la tension de balayage et de la puce testée est tracée en Figure V-11-a.
Les pertes diélectriques sont tracées en Figure V-11-b.

HS4680P-P05
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Figure V-11. Cartographie des capacités PZT avant libération. a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.

21 dispositifs ont été testés, répartis sur toute la surface de la plaque. La valeur de la permittivité
relative est homogene sur I'ensemble de la plaque. Les petites variations observées peuvent étre
dues a une inhomogénéité d’épaisseur. Les films font 2,1 um d’épaisseur et sont composés de 36
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couches de PZT. La permittivité relative maximale atteint 1550. La permittivité relative minimale
atteint 550. Ces valeurs sont identiques a celles mesurées dans le chapitre Il pour le PZT d’épaisseur
2,1 um orienté suivant le plan (100). Les pertes diélectriques atteignent 4,5%. Ces résultats montrent
que le PZT gravé obtenu n’est pas dégradé par la gravure et présente des résultats homogénes sur la
plaque de diametre 200 mm.

V.5.2.2 Caractérisation aprés libération

La Figure V-12 présente les mesures de capacités apres libération des membranes. Seules 4
dispositifs ont été testés, répartis sur toute la surface. La Figure V-12-a présente les résultats de la
mesure de permittivité. La Figure V-12-b présente les résultats de la mesure des pertes diélectriques.

a) US4680P-P05

—+—Puce centre

—m—Puce mi rayon
Puce quart rayon

——Puce bords

Permittivité relative
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Figure V-12. Caractérisation électrique apres libération. a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.

N

Les valeurs de permittivité mesurées sont identiques a celles obtenues avant libération. Cette
caractérisation montre que le PZT n’est pas affecté par le procédé de libération des membranes. On
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peut donc fabriquer des composants fonctionnels actionnés par une couche de PZT de 2,1 um
d’épaisseur en utilisant des procédés sur plaque de diametre 200 mm. Les pertes diélectriques
diminuent légerement aprés libération. Cette diminution pourrait étre liée a une relaxation
mécanique du matériau. A la fin du procédé, les caractéristiques électriques des composants sont
homogenes sur toute la surface de la plaque.

Il est possible d’observer la déflexion de la membrane grace au microscope monté sur la station sous
pointe. La Figure V-13 illustre I'observation réalisée. L’électrode inférieure est reliée a la masse. Sur
la Figure V-13-a, aucune tension n’est appliquée sur I'électrode supérieure. La membrane est plane.
Sur la Figure V-13-b, on applique 40V sur I'électrode supérieure. On peut observer le changement de
profil de la membrane.

Figure V-13. Observation par un microscope optique de la déflexion. a) Pas de tension appliquée : la membrane est
plane. b) 40V appliquée sur I’électrode supérieure : la membrane est défléchie vers le bas.

V.5.3 Caractérisations piézoélectriques

La méthode de caractérisation utilisée pour mesurer le coefficient piézoélectrique est la méme que
celle utilisée pour les micropoutres présentées dans le chapitre Ill. Il s’agit d’'une caractérisation
statique a l'aide d’un interférométre. La déflexion d’'un composant est mesurée sous actionnement.
Un modele est ensuite utilisé pour extraire le coefficient ds;. Dans le cas des membranes, il faut
utiliser une modélisation par éléments finis pour cette extraction. Le modeéle utilisé est celui présenté
dans le début de ce chapitre.

Les mesures piézoélectriques ont été réalisées sur des composants dont la largeur de la zone libérée
vaut 300 um et la largeur de I'électrode supérieure vaut 200 pum. La longueur de la zone libérée est
de 600 um. Cette dimension est négligée dans la simulation, méme si nous ne sommes pas
réellement dans le cas de I'hypothése des déformations planes. La Figure V-14 présente les résultats
de la mesure de déflexion. Deux types de composants ont été testés. En pointillé rouge, le
composant testé correspond au cas ou le PZT n’a pas été gravé. En pointillé bleu, le PZT a été gravé la
ou il n'y a pas d’électrode supérieure. Les traits continus correspondent aux simulations avec un
coefficient ds; de -150 pm/V. Le trait orange correspond au cas ol le PZT n’est pas gravé. Le trait
violet correspond au cas ou le PZT est gravé.

La Figure V-6 présenté dans la partie modélisation correspond au calcul de la déflexion pour une
tension de 40V pour le cas ol le PZT est gravé.
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Figure V-14. Résultats de déflexion pour des membranes de 300 um de large. En pointillé : valeurs mesurées sur les
membranes. En traits continus : simulation pour d3; = -150 pm/V. La déflexion mesurée est la déflexion maximale au
centre de la membrane.

Ces mesures montrent que I'on obtient un coefficient piézoélectrique ds; valant -150 pm/V +/- 5
pm/V. Ces mesures complétent celles réalisées sur les micropoutres. Elles sont également plus
précises car la longueur du composant est mieux connue.

Enfin, ces mesures mettent en évidence l'influence du design. En gravant la couche de PZT, il est
possible d’améliorer de fagon importante la déflexion de la membrane. Sur les membranes de 300
um de large mesurées, la gravure du PZT permet de multiplier la déflexion au centre de la membrane
par un facteur 2.
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V.6 Etude de la fiabilité des capacités
Pour compléter I'étude des démonstrateurs piézoélectriques, une étude de la fiabilité des capacités
PZT a également été menée. L'objectif de cette partie est d’aborder la notion de durée de vie des
composants en étudiant le temps de claquage de capacités PZT. Des capacités non libérées ont été
fabriquées en plus des membranes piézoélectriques pour cette étude. Les capacités sont des carrés
de 500 um de c6té dont les angles ont été arrondis.

L’étude de la durée de vie des capacités demande d’utiliser un nombre important d’échantillons pour
en déduire statistiquement une information fiable. Cette étude se base sur le travail réalisé par
Emilien Bouyssou lors de sa thése a ST Microelectronics a Tours [Bouyssou2006, Bouyssou2007].

V.6.1 Traitement statistique du claquage

V.6.1.1 Probabilité de défaillance

Pour décrire la statistique du claguage de nos capacités, on introduit deux fonctions de probabilité f
et F. La premiere fonction est la fonction de densité de probabilité f qui correspond a la probabilité
pour que le claquage provienne sur une capacité a l'instant t.

La probabilité pour le claguage intervienne entre deux instants t; et t, est exprimée par I'équation
(V.12) :
tz (V.12)
P[t1,t2] = f(t) dt
ty

On peut donc déduire de I'équation (V.12) la seconde fonction F, qui correspond a la distribution
cumulée, exprimée par I'équation (V.13) :

F(t) = ftf(x).dx (V.13)
0

Cette fonction représente la probabilité pour que la capacité soit défaillante a I'instant t.

A partir de F, on définit la fonction de fiabilité R, qui traduit la probabilité pour la capacité ne soit pas
défaillante a I'instant t. Cette fonction est liée a F par la relation (V.14) :

Fi)+R() =1 (v.14)
La capacité est soit opérationnelle, soit défaillante a I'instant t.

A partir de la fonction de fiabilité R et de la densité de probabilité f, on peut définir la fonction de
taux de défaillance A (V.15), qui traduit le nombre de défaillance par unité de temps dans la
population survivante :

_fm (V.15)

0 =ro

V.6.1.2 Distribution statistique de Weibull
La distribution statistique de Weibull a été proposée par Waloddi Weibull [Weibull1951]. La
distribution de Weibull est trés employée de nos jours pour le traitement statistique des problémes
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de fiabilité. Cette méthode est bien adaptée a I'étude de la fiabilité des capacités diélectriques
[Bouyssou2007, Ernest2002, Felix2004, Martin1998].

La fonction de densité de probabilité de Weibull s’exprime par I’équation (V.16) :

B-1  (tpa\F (v.16)
f(tya) = s(tbd> e ( N )

La variable t,4 représente le temps de claquage pour un pourcentage de fiabilité donné. § correspond
au facteur de forme et n au facteur d’échelle de la distribution. La fonction de densité de probabilité
de défaillance s’exprime dans cette distribution statistique par I'équation (V.17) :

_(tb_d)‘* (V.17)
F(tpg) =1—e ‘7

Le facteur d’échelle n correspond au temps caractéristique pour lequel on atteint 63,2% de
défaillance. Ce paramétre est indépendant de f.

Pour I'exploitation des données, la distribution cumulée de Weibull se représente sous la forme X =
1
In(tyg) €t Y = In (ln (ﬁ))

On obtient une représentation linéaire, donnée par I'équation (V.18) :
Y=8.X—-p3.In(n) (V.18)
B est également appelé la pente de Weibull.

Si I'on reprend la fonction du taux de défaillance instantané, on obtient I'équation (V.19) :

A = g(tbd)ﬁ_l v

Le parametre B permet de décrire I'évolution du taux de défaillance en fonction des mécanismes
responsables :

- SiB <1, letaux de défaillance instantané est décroissant. Les mécanismes de défaillance sont
liés a lI'existence de défauts extrinseques, ou défauts de jeunesse, responsable de la
« mortalité infantile » des composants.

- SiB =1, le taux de défaillance est indépendant du temps. Les mécanismes de défaillance sont
liés a 'apparition de défauts aléatoires au cours de la vie du composant.

- SiB >1, le taux de défaillance augmente avec le temps. Les mécanismes de défaillance sont
liés au vieillissement du composant, a cause des défauts intrinseques du matériau.

La courbe caractéristique du taux de défaillance d’'un composant est représentée en Figure V-15. Les
défauts de jeunesse peuvent étre éliminés par déverminage, c’est-a-dire par vieillissement accéléré
en usine avant I'intégration du composant.
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Figure V-15. Evolution du taux de défaillance dans le temps. Défauts de jeunesse : B<1, Vie utile B =1, Défauts d'usure
B>1. [Bouyssou2006].

V.6.2 Protocole expérimental

Les capacités sont soumises a une contrainte en tension constante (CVS : Constant Stress Voltage). Le
temps de claguage correspond au moment ou le courant de fuite de la capacité dépasse 10 pA.
L'étude statistique demande d’étudier un nombre conséquent de capacités pour évaluer leur
fiabilité. Nous avons choisi d’utiliser une population de 20 capacités par condition de mesure. Pour
accélérer le vieillissement du composant, la tension de polarisation et la température de la plaque
sont augmentées. Les accélérations en tension et en température permettent d’obtenir des temps de
claguage compatible avec la mesure de notre population de capacités dans un temps raisonnable.

Trois tensions et trois températures ont été utilisées :

- 40v, 80V, 100V
- 130°C, 170°C, 200°C

Cela représente 9 conditions de mesure. Chaque capacité est mesurée pendant 2000s maximum. La
tension est appliquée sur la capacité et le courant traversant le PZT est mesuré par un analyseur
faible courant HP4156B. La température est appliquée grace a la chambre hermétique 200 mm
ajustée en pression et en température dont dispose le Laboratoire de Caractérisation et de Fiabilité

des Composants du Léti. La chambre est maintenue sous pression de N, pendant toute la mesure.

Il est nécessaire que les conditions d’accélération du vieillissement appliquées ne modifient pas le
mécanisme de clagquage du composant. Le coefficient B permet de garantir que le mécanisme associé
au claquage reste identique. En effet, une modification de ce coefficient implique une modification
du mécanisme de claquage associé.
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La cartographie utilisée est représentée en Figure V-16.
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Figure V-16. Cartographie réalisée sur une plaque de 200 mm de diamétre. Les champs entourés en gras sont
fonctionnels sur la plaque. Les champs marqués d’une croix sont les champs testés. Le notch du wafer est positionné en
bas.

V.6.3 Résultats

Les temps de claquage des capacités testées sont représentés dans le Tableau V-6. Certaines
capacités présentaient des défauts de jeunesse. Ces capacités sont répertoriées comme étant « Non
Fonctionnelles » dans le Tableau V-6. C’'est notamment le cas d’une partie des capacités situées sur le
champ 3C. Ces capacités ont été éliminées de la population utilisée pour I'analyse statistique car le
mécanisme de claquage est différent du reste de la population. Ces capacités étant fortement
minoritaires et localisées dans une méme zone de la plaque, il est possible qu'un probleme lors de
I’étalement du PZT soit responsable de ces défaillances.

A 170°C et 80V, un certain nombre de capacités ne semblent pas avoir vu la totalité de la tension
appliquée. Les courants de fuite sont extrémement faibles. Ces capacités n‘ont pas été activées
correctement et sont également exclues de I'exploitation des données.
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130°C 130°C 130°C 170°C 170°C 170°C 200°C
100V 100V 80V

2D 2000 2000 2000 2000 502,4 E.M. 2000 728,4 156,4
2E 2000 2000 2000 2000 1216 294,8 2000 2000 121,2
3B 2000 2000 2000 2000 1356,4 E.M. 2000 N.F. 132,8
3C N.F. N.F. N.F. 2000 444,8 E.M. N.F. 1670,4 N.F.
3D 2000 2000 2000 2000 1130 E.M. 2000 2000 300
3E 2000 2000 2000 2000 2000 E.M. 2000 641,2 122,4
3F 2000 2000 2000 2000 2000 E.M. 2000 1654 177,2
4B 2000 2000 2000 N.F. 125,6 E.M. 2000 871,2 178,4
4C 2000 2000 2000 2000 1095,2 554,8 2000 224 101,2
4D 2000 2000 2000 2000 2000 113,6 2000 1932,8 82,4
4E 2000 2000 2000 2000 1052 N.F. 2000 315,2 116,4
4F 2000 2000 2000 2000 2000 376,4 2000 2000 138
5B 2000 2000 2000 2000 1016 174,8 2000 177,2 271,6
5C 2000 2000 2000 2000 2000 280 2000 213,6 161,6
5D 2000 2000 2000 2000 2000 N.F. 2000 474 112
5E 2000 2000 2000 2000 499,6 73,2 2000 227,2 87,2
S5F 2000 2000 2000 N.F. 2000 51,2 2000 2000 290,8
6B 2000 2000 2000 2000 712,4 258,8 2000 2000 204
6C 2000 2000 2000 1678,4 916,8 105,2 2000 188,4 67,6
6D 2000 2000 2000 2000 2000 151,6 2000 521,6 213,2

Tableau V-6. Résultat de la campagne de mesure de temps de claquage. N.F. : Non Fonctionnelle. E.M. : Erreur de

Mesure.

V.6.3.1 Comportement en température

A 130°C, aucune capacité n’a été défaillante avant 2000s, quelle que soit la tension appliquée. La
Figure V-17 présente le comportement caractéristique du courant de fuite des capacités a 130 °C
pour les trois tensions utilisées. Les niveaux de courant sont compris entre 100 pA et 1 nA. Cela
correspond a des densités de courant comprises entre 500 nA/cm? et 50 nA/cm?.
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Figure V-17. Comportement des capacités a 130 °C. En rouge : 40V. En bleu : 80V. En vert : 100V.
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A 170 °C et 40V, une seule capacité est défaillante avant 2000s. 12 et 11 capacités ont claqué avant
2000s a 80V et 100V respectivement. La Figure V-18 présente le comportement en courant des
capacités en fonction du temps. Les densités de courant correspondantes sont comprises entre 500
nA/cm? et 50 pA/cm?>.
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Figure V-18. Comportement des capacités a 170°C. En rouge : 40V. En bleu : 80V. En vert : 100V.

A 100V, toutes les capacités fonctionnelles ont été défaillantes. Malheureusement, un probléeme de
mesure nous empéche de disposer de notre population compléte a ce niveau de tension. A 80V,
toutes les capacités ont été activées correctement. A 170 °C, on peut néanmoins extraire les
parametres B et n de la distribution de Weibull. Les résultats sont regroupés dans le Tableau V-7. Les
résultats sont extraits a I'aide du logiciel Matlab qui dispose d’'un module de traitement statistique.
Les intervalles de confiance déterminent les domaines d’incertitudes pour contenir 95% des points.

Tension
80V 2,52 1,60 4,10 942,0 745,8 1189,7
100V 1,65 1,05 2,58 242,7 166,0 354,9

Tableau V-7. Résultats de I'extraction des parameétres de la distribution de Weibull a 170°C pour les contraintes en
tension de 80V et 100V.

Les pentes de Weibull sont supérieures a 1, ce qui indique que la défaillance des capacités est liée au
vieillissement des composants et non a une mortalité infantile. Ceci dit, les intervalles de confiance
sont énormes et traduisent le manque de point de mesure.

La Figure V-19 présente les graphiques de Weibull pour les mesures réalisées a 170 °C avec des
tensions de 80V et 100V.
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Figure V-19. Représentation des résultats obtenus a 170°C dans la forme de Weibull. a) 80V. b) 100V.

Les points ne sont pas bien alignés sur la pente de Weibull. Cet écart est probablement causé par le
manque de points de mesure.

A 200 °C, aucune capacité n’est défaillante a 40V. 15 capacités sur les 19 utilisables ont été
défaillantes a 80V. Les 19 capacités utilisables ont été défaillantes a 100V. Le comportement des
capacités en courant en fonction du temps est présenté en Figure V-20. Les densités de courant sont
comprises entre 5 pA/cm” et 50 pA/cm’.
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Figure V-20. Comportement des capacités a 200 °C. En rouge : 40V. En bleu : 80V. En vert : 100V.
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Il est possible d’extraire les parametres de la distribution de Weibull pour les tensions de 80V et
100V. Le résultat de I'extraction est présenté dans le Tableau V-8.

I Tension B  Binf Bsup n -~ ninf _nsup
80V 1,27 0,80 1,90 762,1 491,3 1182,2
100v 2,54 1,81 3,57 180,6 149,7 217,9

Tableau V-8. Résultats de I'extraction des parameétres de la distribution de Weibull a 200 °C pour les contraintes en
tension de 80V et 100V.

De la méme facon que pour les capacités actionnées sous contrainte de température a 170 °C, les
pentes de Weibull obtenues pour les capacités chauffées a 200 °C sont supérieures a 1.
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Figure V-21. Représentation des résultats obtenus a 200 °C dans la forme de Weibull. a) 80V. b) 100V.

Il est difficile de conclure de fagon précise sur le ou les mécanismes de claquage possibles pour cette
campagne de mesure, la population étudiée étant trop faible. On peut conclure que les défauts mis
en jeu sont de nature intrinséque au composant et sont responsables de son vieillissement. Les
intervalles de confiance ne permettent pas d’isoler une ou plusieurs gammes de pentes de Weibull
pour mettre en évidence différents mécanismes associés au claquage. Malgré les fortes incertitudes
obtenues sur ces mesures, on ne constate pas de mortalité infantile dans nos composants (f>1). Ceci
nous indique que notre procédé de dépot du PZT est fiable et stabilisé. Pour chaque test, on observe
une seule pente de Weibull, ce qui correspond a un seul mécanisme de défaillance. Il est donc fort
probable que ce soit bien le comportement de notre empilement piézoélectrique que l'on
caractérise. Cette campagne de mesure constitue néanmoins une bonne étude préliminaire pour une
future étude plus complete.
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V.6.3.2 Quelques mots sur le mécanisme de claquage

Cependant, I'observation visuelle des composants montrent a chaque fois une dégradation du
composant au niveau de I'électrode supérieure. Celle-ci est dégradée progressivement jusqu’a
explosion du courant de fuite. Cet effet est visible sur les mesures de courant en fonction du temps,
comme illustré en Figure V-22.
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Figure V-22. Courant de fuite en fonction du temps pour la capacité 5C a 200 °C - 100V.

Sur cette figure, le courant de fuite en fonction du temps de la capacité du champ 5C a 200 °C et
100V est tracé. Le claquage intervient a 161,6 s, lorsque le courant dépasse 10 pA. A 130s, on peut
remarquer un décrochement du courant de fuite qui passe de 1 pA a 347 nA. Cette diminution
brutale du courant de fuite est liée a la dégradation de I'électrode supérieure. Une partie de
I’électrode supérieure est détruite. Le courant chute car la surface de I'électrode est réduite, ce qui
diminue la taille de la capacité activée. La dégradation intervient ensuite rapidement puisque la
densité de courant dans le reste de la capacité fonctionnelle augmente avec la réduction de la
surface de celle-ci.

Le mécanisme de claquage est donc trés probablement lié a I'électrode supérieure en ruthénium.
Des défauts a linterface ruthénium/PZT pourraient étre responsables de la dégradation de
I’électrode.
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V.7 Conclusion
Dans ce chapitre, la modélisation, la fabrication et la caractérisation de membranes actionnées par
un film de PZT de 2 um d’épaisseur ont été présentées.

La fabrication de ces démonstrateurs reprend les briques technologiques développées dans les
chapitres Il et lll. Nous avons montré qu’il est possible d’obtenir un coefficient ds; élevé (-150 pm/V)
de facon homogéne sur une plaque de 200 mm de diameétre. Il a par ailleurs été nécessaire de
développer deux opérations technologiques spécifiques a ces démonstrateurs, qui sont la gravure du
PZT et la libération des membranes par la face arriere. La gravure du PZT avec une surgravure limitée
a 2 um a été développée. L'intégrité du PZT lors de la libération face arriere des membranes a
également due étre vérifiée. Deux types de membranes ont été fabriquées : des membranes « short
loop » ol seule I"électrode supérieure est gravée et des membranes completes ou le PZT est
également gravé. Les membranes «short loop» permettent de faire le lien entre les
développements matériaux et les membranes complétes.

Un modele par éléments finis en 2 dimensions a été développé. Grace a ce modele et aux mesures de
déflexion, le coefficient d3; a pu étre extrait. Les deux types de membranes ont été testés. Les
propriétés piézoélectriques du PZT ne sont pas dégradées par sa gravure. De cette facon, nous avons
validé l'intégration compléte des développements matériaux de ce travail de thése dans un
démonstrateur.

Des mesures préliminaires de fiabilité ont également été réalisées. Nous avons choisi d’utiliser la
distribution statistique de Weibull, bien adaptée a I'étude de la fiabilité des diélectriques. La
nécessité de disposer d’'un grand nombre de mesures nous a amené a limiter le nombre de
conditions de test. Malheureusement nous disposons d’'un nombre de points de mesures trop faible
pour évaluer la durée de vie de nos composants. Cependant, nous avons pu mettre en évidence la
nature intrinséque des défauts amenant au claquage, ce qui correspond au vieillissement du
matériau et non a des défauts de jeunesse. La dégradation de I'électrode supérieure est tres
probablement le mécanisme associé au claquage.

L'évaluation de la fiabilité des composants nécessite une étude de grande ampleur pour obtenir une
analyse fine des performances que nous n’avons pas pu réaliser dans le cadre de cette thése.
Néanmoins, cette étude a permis de mettre en avant les points critiques pour réaliser cette future
étude. Un module de test automatique a ainsi pu étre validé. Cette étude ne présente pas de
difficulté majeure, si ce n’est celle d’obtenir du temps d’équipement.

Les membranes présentées dans ce chapitre montrent que I'on peut intégrer notre matériau sans
dégradation dans des actionneurs piézoélectriques. Le coefficient piézoélectrique ds; obtenu atteint -
150 pm/V, ce qui constitue I'une des valeurs les plus élevées rapportées, le maximum étant de -170
pm/V obtenu par Epson. Par ailleurs, I'étude de fiabilité a montré que le procédé de dépét du
matériau était bien maftrisé et n’introduisait pas de défaut dans le matériau. Le procédé de dépot
gue nous avons présenté dans ce travail de thése est donc mature pour étre intégré dans des
dispositifs complexes et garantit d’obtenir un matériau a I'état de I'art. Les développements
présentés dans ce travail de thése pourront étre utilisés a profit pour la réalisation de
démonstrateurs piézoélectriques.
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Conclusion générale et perspectives

Aprés avoir présenté le marché des MEMS, nous nous sommes intéressés dans le premier chapitre a
I'actionnement piézoélectrique en général et au matériau PZT en particulier. Le matériau a été
positionné par rapport a ses concurrents que sont I’AIN, le ZnO, le LiNbO; et les nouveaux matériaux
émergents, qu’ils soient relaxeurs ou sans plomb. Il ressort que le PZT est aujourd’hui le matériau le
plus performant pour I'actionnement de composants MEMS et est le candidat idéal pour étre
intégré. Malheureusement, le plomb, un des matériaux constituant le PZT, est toxique. La législation
est de plus en plus sévere par rapport au plomb. Cependant, puisqu’il n’existe pas de concurrents
aussi matures que le PZT dans les matériaux piézoélectriques, le plomb bénéficie d’un
assouplissement de la législation pour étre encore utilisé dans ces matériaux. Le PZT bénéficie encore
d’une fenétre de développement industriel avant que lI'on ne développe un matériau aussi
performant.

La fabrication du PZT par procédé sol-gel sur une ligne pilote a été présentée dans le second chapitre
de ce travail de thése. Les développements ont été réalisés sur des plaques de Silicium de 200 mm de
diametre. Cette taille de substrat tend a devenir la taille de référence des usines de production de
MEMS, méme si de nombreuses unités de production utilisent encore des plaques de 150 mm de
diametre. L'objet de cette étude a porté sur la maitrise de I'orientation. Deux méthodes ont été
utilisées pour obtenir les orientations (100) et (111). Le procédé de fabrication est identique, seule
change la température de dépot de I'électrode inférieure de platine. Si le platine est déposé a 25°C,
le PZT est orienté selon le plan (100), si le platine est déposé a 450°C, le PZT est orienté selon le plan
(111). Les films obtenus sont homogénes sur toute la surface de la plaque, pour des épaisseurs allant
de 180 nm a 2,1 um. Plusieurs mécanismes sont mis en avant pour expliquer cette différence
d’orientation. La diffusion du titane au travers de |'électrode de platine lors du dépét a chaud du
platine, la formation d’un intermétallique entre le PZT et le Pt ou la contrainte résiduelle du platine
peuvent étre a l'origine de sites de nucléation favorisant I'orientation (111) du PZT. La diffusion du
titane n’a pas été mise en évidence par nos analyses TEM et XPS. La présence d’un intermétallique
n’a pas pu étre vérifié. En revanche, il a été montré que la contrainte résiduelle du platine dépendait
fortement de son budget thermique. Lorsqu’il est déposé a 25°C, le Pt est fortement en compression.
Lorsqu’il est déposé a 450°C, le Pt est fortement en tension. La contrainte résiduelle du platine
pourrait étre le mécanisme permettant de favoriser I'orientation du PZT. Le procédé présenté dans
ce chapitre présente une alternative aux couches de germination qui sont la plupart du temps
utilisées dans la littérature pour maitriser I'orientation des films minces de PZT. Notre procédé
simplifie la fabrication de films de PZT orientés en s’affranchissant du dép6t d’une couche de
germination, ce qui permet de limiter le colit de fabrication. Les propriétés structurales des films
fabriqués sont au niveau des meilleurs films fabriqués par procédé sol-gel.

L'étude des propriétés diélectriques, ferroélectriques et piézoélectriques est présentée dans le
chapitre lll. Les films fabriqués dans le chapitre Il ont été caractérisées. La permittivité maximale de
nos films atteint 1400 pour les couches les plus fines et 1550 pour les couches les plus épaisses,
indépendamment de I'orientation, pour la méme surface. Les pertes maximales atteignent 4,5% pour
les films les plus fins et 4% pour les films les plus épais. Aucune différence majeure n’a pu étre mise
en évidence sur les caractérisations diélectriques entre les orientations (100) et (111). La
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caractérisation ferroélectrique P-E a montré que les polarisations rémanente et a saturation des films
d’orientation (111) étaient plus importante que celles des films d’orientation (100), ce qui est en
accord avec I'état de I'art. Les films ont ensuite été caractérisés piézoélectriquement, par deux
moyens de mesure, le premier sur le site du Léti et le second dans I'entreprise AixACCT. La méthode
de caractérisation est similaire dans les deux cas. Le film est d’abord polarisé. Une déformation sur
une poutre macroscopique est ensuite appliquée et les charges sont récupérées. De cette facon, on
caractérise le coefficient es;. L'analyse des résultats montre que la mesure est trés sensible aux
conditions de polarisation, ce qui est un probleme connu, mais également au niveau de déformation
appliqué. Plus celui-ci est important, plus on risque de dépolariser le matériau par effet
ferroélastique. Les coefficients es; s mesurés atteignent -16 C/m? pour le PZT d’orientation (100) et -
14 C/m’ pour le PZT d’orientation (111). Ces résultats correspondent aux valeurs maximales
rapportées dans I'état de I'art pour ces orientations, sans compensation du gradient. Des
micropoutres ont également été fabriquées, pour extraire le coefficient ds;. Le coefficient d;; extrait
est supérieur a -150 pm/V pour le PZT d’orientation (100), ce qui est identique a I'état de I'art,
puisque le coefficient d3; maximum rapporté pour cette orientation vaut -150 pm/V. Pour
I'orientation (111), le coefficient ds; mesuré atteint -100 pm/V. Aucune valeur de coefficient ds;
n’avait été rapportée jusqu’a présent. Ces résultats sont cohérents avec les résultats déja rapportés
dans I'état de I'art qui montrent la supériorité piézoélectrique du PZT d’orientation (100) sur le PZT
d’orientation (111). Le fait de disposer de deux mesures piézoélectriques permet de discuter du
module d’Young du PZT, mal connu. Dans le cas de nos films, il est probable que celui-ci soit autour
de 75 GPa pour le PZT d’orientation (100) et autour de 100 GPa pour le PZT d’orientation (111). La clé
pour comprendre les différences mécaniques et piézoélectriques entre les PZT d’orientations (100) et
(111) est probablement dans le comportement différent des parois de domaines. Dans le cas du PZT
d’orientation (100) en phase quadratique, I'effet ferroélastique participe de fagon importante aux
propriétés piézoélectriques. Ce comportement des domaines peut étre influencé par la contrainte
appliquée sur le matériau. Pour compléter cette étude et adresser le probléme des parois de
domaines, les couches piézoélectriques ont également été étudiées grace a la méthode de Rayleigh.
Cette méthode permet de mettre en avant les contributions réversibles et irréversibles du matériau.
Les contributions irréversibles sont liées au blocage des parois de domaine. L’étude a montré que la
contribution irréversible des parois de domaines était plus importante dans le cas du PZT
d’orientation (100) que du PZT d’orientation (111).

Dans les chapitres Il et Ill, nous avons montré que l'utilisation d’une couche de platine dont les
propriétés structurales sont controlées comme électrode inférieure et comme couche de
germination est trés intéressante car cela nous permet d’obtenir des films piézoélectriques dont les
propriétés sont au niveau de I'état de I'art. La possibilité d’obtenir des films dont le coefficient d3;
atteint -150 pm/V a été mise a profit pour réaliser des objets fonctionnels. Le procédé de dépot
proposé dans ce travail de thése pourra étre mis a profit pour réaliser des démonstrateurs actionnés
piézoélectriqguement dont les performances sont a I'état de I’art sur plague de 200 mm de diameétre
sur une ligne pilote.

Dans le quatrieme chapitre, la réalisation d’un interrupteur piézoélectrique encapsulé et compensé
en température fonctionnant a basse tension a été présentée. Il s’agit de la premiére réalisation d’un
tel objet rapportée dans la littérature. La conception de I'empilement a nécessité le développement
d’'un modeéle analytique multicouche. L'interrupteur intégre une couche de compensation en
température. Le modele a permis le dimensionnement de cette couche en TiN. L'interrupteur
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fabriqué est encapsulé par scellement a I'échelle du substrat. Il est actionné piézoélectriquement par
un film mince de 120 nm d’épaisseur de PZT. L'interrupteur est naturellement a I'état bloqué et
passe de I'état bloqué a I'état passant grace a une tension d’actionnement de 5V. Un maintien
électrostatique a également été ajouté pour améliorer les performances a I'état passant. A I'état
bloqué, l'interrupteur présente une isolation de -40 dB a 2 GHz. A |'état passant l'interrupteur
présente des pertes d’insertion de -0,83 dB a 2 GHz grace a I'actionnement piézoélectrique seul. Ces
pertes descendent a -0,74 dB a 2 GHz lorsque I'on ajoute le maintien électrostatique. Ces résultats
sont au méme niveau que ceux rapportés par LG ol les pertes d’insertion et I'isolation de leur
interrupteur piézoélectrique atteignaient -0,65 dB et 27 dB respectivement. Cependant, la structure
proposée par LG n’est pas compensée en température. L'utilisation d’un actionnement
piézoélectrique dans un interrupteur RF permet de diminuer la tension d’actionnement nécessaire de
plus de 20V a 5V par rapport aux solutions électrostatiques. Cela permet également d’augmenter
I’écart entre le contact et la ligne coplanaire. De cette fagon, on augmente également de I'isolation a
I’état bloqué. L'interrupteur électrostatique Radant propose par exemple une isolation de seulement
-25 dB a 2 GHz car cet écart est limité a une centaine de nanometres. Cette baisse de la tension
d’actionnement est déterminante pour intégrer ce type de composant dans des objets ou la tension
est limitée. Parallelement a cet interrupteur, une structure intégrant une jauge métallique a été
développée et fabriquée. La jauge est fabriquée a partir des dépots métalliques servant a réaliser les
électrodes inférieure et supérieure de I'actionnement piézoélectrique. Cette jauge présente une
résolution de la mesure de déflexion pouvant descendre jusqu’a 3 nm lorsqu’elle est intégrée dans
un pont de Wheatstone. L'intégration de la jauge dans les électrodes de I'actionneur piézoélectrique
permet de réaliser cette jauge sans étape technologique supplémentaire, donc sans co(t additionnel.
La précision de cette jauge est suffisante pour mesurer des déflexions de plusieurs centaines de
nanometres a plusieurs microns que I'on obtient sur les MEMS piézoélectriques.

Dans le dernier chapitre, la modélisation et la fabrication de membranes piézoélectriques ont été
présentées. La modélisation utilise un modele multicouche par éléments finis. L’actionnement des
membranes piézoélectriques est optimisé grace aux développements matériaux présentés dans le
chapitre Il. La caractérisation piézoélectrique des membranes montre que le coefficient
piézoélectrique ds; atteint -150 pm/V, comme mesuré également dans le chapitre Ill. Les
caractérisations électriques réalisées au cours de la fabrication montrent que le matériau n’est pas
dégradé pendant la fabrication. Les étapes de gravure du PZT et de libération face arriere sont des
étapes délicates pouvant endommager le matériau. Nous avons montré dans ce chapitre que ces
étapes ne dégradaient pas les propriétés piézoélectriques de nos films. Les actionneurs proposés
dans ce chapitre présentent des propriétés d’actionnement piézoélectrique a I'état de I'art. Dans ce
chapitre, nous avons également réalisé une étude préliminaire de fiabilité du PZT. Les temps de
claguage de capacités de PZT ont été mesurés sous différentes conditions de températures et de
tension. Les résultats ont été analysés grace a la distribution statistique de Weibull. Les résultats ont
montré qu’un seul mécanisme de claquage était présent dans notre PZT. Ce mécanisme est de plus
associé a un vieillissement du matériau et non a une mortalité infantile. Ceci montre que le procédé
de dépot du PZT est donc fiable et maitrisé et nous permet d’envisager une intégration sereine de
notre procédé de dépbt dans une ligne pilote pour réaliser des démonstrateurs de facon pré-
industrielle.

Pour conclure ce travail de thése, nous avons montré que |'utilisation d’'une couche de platine dont
les propriétés structurales sont maftrisées par sa température de dépot comme électrode inférieure
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et comme couche de germination pour le dép6t sol-gel du PZT permettait de choisir I'orientation du
matériau. Ce procédé permet d’obtenir des films piézoélectriques dont les propriétés structurales et
les propriétés piézoélectriques sont a I'état de I'art. Nous avons montré que l'intégration de nos
couches de PZT dans des démonstrateurs fonctionnels en conservant ces excellentes propriétés était
tout a fait réalisable. Enfin, nous avons montré que notre procédé était mature et n’introduisait pas
de défaut pouvant réduire la durée de vie de notre matériau. Nous avons également montré que
I"utilisation du PZT pour actionner des composants permettait de réduire drastiquement la tension
de fonctionnement de nos composants tout en obtenant des déflexions de plusieurs microns. Tout
cela nous permet d’envisager un réel intérét industriel pour l'actionnement piézoélectrique de
MEMS a base de PZT.

A court terme, les perspectives pour continuer le travail présenté dans cette these portent sur la
fiabilité. Pour compléter I'étude présentée, une étude de plus grande ampleur doit étre menée pour
obtenir une population statistique plus importante. L'analyse des résultats sera plus fine et
permettra |’extrapolation des durées de vie en fonction de la tension appliquée et de la température.
Cette étape est essentielle pour envisager de transférer le procédé PZT a I'industrie. Il est également
nécessaire de mieux comprendre les mécanismes de cristallisation du PZT. Il a été possible d’éliminer
I'une des trois hypothéses, la migration du Ti dans le platine qui créerait des sites de nucléation
(111), mais il reste encore deux hypothéses possibles, la formation d’un intermétallique et la
contrainte résiduelle du platine. Pour trancher entre les deux mécanismes, il faudrait cristalliser
partiellement le PZT, en appliquant un pic de température sans palier maintenu au-dessus de la
température de cristallisation pour voir si un intermétallique transitoire s’est formé.

A moyen terme, de nouveaux développements matériaux doivent étre menés en portant I'accent sur
les parois de domaine. La contribution des parois de domaine est essentielle dans I'effet
piézoélectrique. L'étude approfondie des parois de domaine pourrait montrer les mécanismes
responsables de leur blocage et apporter des pistes a 'amélioration des propriétés piézoélectriques.
Une piste pourrait étre I'étude du gradient Zr/Ti dans les couches déposées. Pour I'industrialisation
du PZT, il faut également s’assurer de la fiabilité et de la répétabilité du procédé de dépot du PZT.
D’autres techniques que le dépot sol-gel se développent. L'écart entre le dépodt sol-gel et les dépots
par pulvérisation (PVD et PLD) se resserre, méme si le dépobt sol-gel reste encore aujourd’hui la
méthode de dépot permettant d’obtenir les meilleures propriétés piézoélectriques. Ces méthodes
permettent notamment de cristalliser in-situ le matériau. L'étude de I'influence de la polarisation du
matériau permettrait également de faire apparaitre les conditions de mesures optimales pour
évaluer les coefficients piézoélectriques, ce qui est essentiel pour mesurer correctement le
coefficient e 1.

Enfin, a long terme, il ne faut pas oublier que I'utilisation du PZT dans les composants risque un jour
d’étre interdite en raison de la présence de plomb. Les développements réalisés sur ce matériau ne
sont cependant pas perdu car I'étude de ce matériau de synthése a montré l'intérét d’avoir une
phase morphotropique d’une part et I'importance des parois de domaine d’autre part, comme pour
le PZT. Il existe probablement d’autres matériaux de synthése présentant des propriétés similaires.
Les études sur le (K,Na)NbO; ou sur les matériaux a base de BaTiO; ont montré des résultats
encourageants. D’autres matériaux, comme les relaxeurs, présentent également un intérét
scientifique important. Méme si beaucoup de ces matériaux sont a base de plomb, la recherche sur
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les matériaux de synthése a montré que certains matériaux basés sur le BaTiO; présentaient
également un comportement relaxeur.
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PZT déposé sur Pt @ 25°C
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Figure A-3. PZT 9 couches.
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Figure A-4. PZT 18 couches.
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uUus4630P

Figure A-5. PZT 36 couches.

PZT déposé sur Pt @ 450°C

P371A_PLO3 Leti

Figure A-8. PZT 9 couches.
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Figure A-9. PZT 18 couches.
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Figure A-10.
Mesures de diffractions Rayons X

PZT déposé sur Pt @ 25°C

PZT 36 couches.

Diffractogramme du PZT 3 couches Homogénéité de I'orientation - PZT 3c
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Figure A-11. PZT 3 couches.
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Figure A-12. PZT 6 couches.
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Figure A-13. PZT 9 couches.
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Diffractogramme du PZT 18 couches Homogénéité de I'orientation - PZT 18c
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Figure A-14. PZT 18 couches.
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Figure A-15. PZT 36 couches.

PZT déposé sur Pt @ 450°C
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Figure A-16. PZT 3 couches.
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Figure A-17. PZT 6 couches
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Diffractogramme du PZT 9 couches
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Figure A-18. PZT 9 couches.

Diffractogramme du PZT 18 couches
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Figure A-19. PZT 18 couches.

Diffractogramme du PZT 36 couches
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Figure A-20. PZT 36 couches.
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Figure B-1. PZT 3 couches (100). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-2. PZT 6 couches (100). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-3. PZT 9 couches (100). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-4. PZT 18 couches (100). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-5. PZT 36 couches (100). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-6. PZT 3 couches (111). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-7. PZT 6 couches (111). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-8. PZT 9 couches (111). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-9. PZT 18 couches (111). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-10. PZT 36 couches (111). a) Permittivité. b) Pertes diélectriques.
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Figure B-11. PZT 3 couches (100).
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Figure B-13. PZT 9 couches (100).
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Figure B-14. PZT 18 couches (100).
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Figure B-15. PZT 36 couches (100).
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Figure B-16. PZT 3 couches (111).
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Figure B-17. PZT 6 couches (111).
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Figure B-18. PZT 9 couches (111).
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Figure B-19. PZT 18 couches (111).
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Figure B-20. PZT 36 couches (111).
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Microactionneurs piézoélectriques

Résumé :

Le Titano-Zirconate de Plomb, ou PZT est un matériau piézoélectrique présentant de trés bonnes
performances pour l'actionnement des microsystémes. Dans ce travail de thése, nous nous
proposons de répondre a la problématique de l'intégration du PZT par dépot sol-gel. Dans une
premiere partie, nous présenterons I'état de I'art des MEMS piézoélectriques et du PZT. Dans une
seconde partie, nous montrerons comment obtenir des couches minces de PZT orientées selon les
plans (100) et (111) de fagon homogene, pour des épaisseurs de 100 nm a 2um. Dans une troisiéme
partie, nous comparerons les propriétés ferroélectriques et piézoélectriques des films, en fonction de
I'orientation. Pour l'orientation (100), nous avons pu mesurer un coefficient ds; supérieur a -150
pm/V et un coefficient ez s de -16 C/m?. Pour I'orientation (111), nous avons mesuré un ds; de -100
pm/V et un e;; ¢ de -14 C/m?. Pour expliquer les différences observées, nous avons également abordé
le probleme du blocage des parois de domaines. Dans une quatrieme partie, nous présentons la
fabrication et la caractérisation d’un interrupteur MEMS radiofréquences encapsulé et stabilisé en
température fonctionnant a basse tension. A |'état bloqué, il présente une isolation de -44 dB a 2
GHz. A I'état passant, il présente des pertes d’insertion de -0.74 dB a 2 GHz. Dans cette partie, nous
présentons également l'intégration d’une jauge de contraintes dans un actionneur piézoélectrique.
Dans la derniere partie, nous présentons l'intégration de nos procédés dans des membranes sans
dégradation des performances. Une étude préliminaire de fiabilité est également menée. Le
mécanisme conduisant a la dégradation de nos composants est lié au vieillissement du matériau, ce
qui montre que notre procédé de dépot est maitrisé de facon homogene sur des substrats 200 mm.

Mots clés : PZT, actionneur piézoélectrique, micropoutre, membrane, dépot sol-gel, caractérisation
piézoélectrique, micro-interrupteur RF MEMS, orientation, reproductibilité.

English title: Piezoelectric micro-actuators.

Summary:

PZT is a piezoelectric material which exhibits very good performances for microsystems actuation. In
this work, the problem of sol-gel deposited PZT integration is discussed. First, state of the art of
piezoelectric MEMS and PZT is presented. Then, the fabrication of homogeneous (100) and (111)
oriented PZT thin films are presented. Layers thicknesses are comprised between 100 nm and 2 um.
Thirdly, ferroelectric and piezoelectric properties of the two oriented thin films are compared. For
(100) oriented films, the ds; piezoelectric coefficient was greater than -150 pm/V and the es¢
reaches -16 C/m’. For (111) oriented films, the di; and e3¢ reach -100 pm/V and -14 C/m?
respectively. To explain observed differences, domain walls pinning was studied. Next, fabrication
and characterization of a low voltage, fully packaged and thermally stabilized RF MEMS piezoelectric
switch is presented. At the off-state, the switch isolation is -44 dB at 2 GHz. At the on-state, insertion
losses are -0.74 dB at 2 GHz. The integration of a metallic gauge in a piezoelectric cantilever is also
presented. Finally, developed processes are integrated in membranes fabrication without any
degradation. A preliminary reliability study is presented. The failure mechanism of our components is
an aging mechanism. This shows that our sol-gel deposition process is well-controlled on 8 inches
wafers.

Keywords: PZT, piezoelectric actuator, microcantilever, membrane, sol-gel deposition, piezoelectric
characterization, RF MEMS micro-switch, orientation, reproductibility.
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