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Résumé

Dans le but de minimiser I’'impact désastreux des gaz a effet de serre, la communauté
scientifique s’est tournée vers I’exploitation de technologies a base d’énergies propres et
renouvelables. L'industrie automobile est 1’un des secteurs industriels qui connaisse un gain
d’intérét pour ces nouvelles sources d’énergies vertes. Par conséquent, les nouveaux
véhicules & hydrogeéne sont de plus en plus développés par les compagnies automobiles.
Cependant, et dans le but d’assurer le succés commercial de ces nouveaux véhicules a
hydrogene, ’optimisation de la sécurité dans ces véhicules au moyen de capteurs
d’hydrogene est primordiale. Néanmoins, les besoins grandissants d’une industrie en pleine
expansion nous mettent face a des contraintes de plus en plus séveres en termes de
performances, de coiit et de fiabilité. Actuellement, un écart important existe entre les
spécifications requises des technologies de capteurs et les produits disponibles. Par

conséquent, un travail de recherche est nécessaire afin d’aboutir a des produits industriels.

C’est pour participer a cette évolution que je méne ce travail de recherche qui consiste a
mettre en place une méthodologie innovante pour la détection d’hydrogéne et qui répond
aux besoins du marché. Le principe est d’exploiter les avantages offerts par la technologie
acoustique pour aboutir a un dispositif robuste. L’objectif final est d’identifier un dispositif
de détection d’hydrogéne robuste et & moindre colit qui répond aux exigences de I’industrie
automobile en termes de sécurité et de fiabilité. Un objectif qui passe par la compréhension

profonde du principe de fonctionnement et de détection des capteurs acoustiques.
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Chapitre 1 - Introduction

Les progrés technologiques ont contribué considérablement & I’augmentation de la
densité du dioxyde de carbone dans I’atmosphére au fil des années. Ainsi, les zones qui
connaissent une concentration industrielle importante ont atteints des niveaux alarmants de
concentrations de gaz a effet de serre dans leur atmosphere. La Figure 1.1 présente le
résultat d’une étude effectuée en 2009 par le laboratoire de recherche sur le systéme
terrestre «National Oceanic & Atmospheric Administration (NOAA) Earth System
Research Laboratory» [1]. Leur étude présente la répartition de la densité du dioxyde de
carbone dans 1’atmosphére dans les quatre coins de la planéte. Le résultat observé confirme
notamment les conclusions avancées précédemment, & noter, ’atteinte de niveaux

alarmants de gaz a effet de serre dans les zones industrielles.

free troposphere CO,
2009-Mar-20
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NOAA Earth System Research Laboratory '
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Figure 1.1 Densité du dioxyde de carbone dans I’atmospheére. [1]



Par ailleurs, un rapport des tendances des émissions du dioxyde de carbone a été publié
en 2013 conjointement par I’agence hollandaise de I’évaluation environnementale «PBL
Netherlands Environmental Assessment Agency» et le centre de recherche européen «Joint
Research Center (JRC)» qui est I’un de nos collaborateurs [2]. Dans ce rapport, une étude
comparative a été effectuée afin de démontrer I’apport des différents pays de la planéte,
développés et en voie de développement, pour ce qui est des émissions du dioxyde de
carbone dans I’atmospheére. Aussi, les efforts effectués par chacun ont été mentionnés. Les
résultats de I’étude sont résumés dans la Figure 1.2 qui représente les émissions du dioxyde

de carbone au fil des années par les principaux acteurs de 1’industrialisation au niveau
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Figure 1.2 Emissions du dioxyde de carbone par pays au fil des années. [2]



Dans le cas du maintien de cette tendance d’augmentation de la concentration des gaz a
effet de serre dans ’atmosphére, I’impact sur la nature et 1’équilibre écologique sera

désastreux, notamment, & moyen et long termes.

Dans le but de pouvoir réagir 4 temps a cette augmentation continuelle de la
concentration des gaz a effet de serre dans I’atmosphére, il est nécessaire de déterminer les
différentes sources de pollution et la proportion de chacune. Une étude menée en France
par des écologistes démontre un rapport direct entre l’augmentation continuelle des
concentrations du dioxyde de carbone dans I’atmosphére et la production automobile [3].
Les résultats sont présentés dans la Figure 1.3, qui représente la relation entre la
concentration du dioxyde de carbone dans I’atmosphére et la production annuelle des
automobiles. On constate clairement que le niveau de pollution dans I’air augmente
continuellement au fur et & mesure que la production automobile augmente a son tour. Ceci
démontre I’impact néfaste de cette industrie et le réle qu’elle a joué dans I’augmentation

continuelle des émissions des gaz a effet de serre.

Evolution comparée de la production automoblie mondiale
et de la concentration en CO2 dans I'atmosphére
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Figure 1.3 Impact de I’industrie automobile sur I’émission du CO, dans
I’atmosphere. [3]



De son c6té, le Canada n’échappe pas a cette réalité. En effet, une étude menée par
environnement Canada et publiée dans un rapport en Aot 2012 [4] démontre que le secteur
des transports, principalement le transport des voyageurs (Figure 1.4), arrive en téte des
causes des émissions du dioxyde de carbone dans 1’atmospheére avec une proportion égale a
24%. Ceci implique que I’industrie automobile au Canada est responsable, a elle toute

seule, du quart des émissions des gaz a effet de serre.

Emission de CO2 par secteur économique (M tonnes)
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Figure 1.4 Causes des émissions du dioxyde de carbone au Canada. (a).
Pourcentage d’émission de CO; par secteur, (b). Répartition du
pourcentage d’émission de CO; dans le secteur des transports. [4]



Cette étude nous permet de réaliser I’ampleur de la catastrophe écologique qui nous
guette et de réaliser par la méme occasion le besoin pressant a des technologies nouvelles
qui exploitent des énergies propre et renouvelable. C’est dans cette optique que la
communauté scientifique s’est tournée vers |’exploitation des technologies a base
d’énergies vertes. Ces derniéres années, I’hydrogéne est considéré comme 1’une des sources
d’énergies les plus propres et est, par conséquent, de plus en plus exploités [5].
L’hydrogéne présente, en effet, de nombreux avantages qui font de lui un incontournable

des énergies vertes.
- C’est une source d’énergie propre et renouvelable.

- Il dispose de la possibilité d’une production a 1I’échelle mondiale contrairement aux

énergies fossiles.
- L’absence totale d’émission des gaz a effet de serre lors de son utilisation.

Cependant, et comme pour chaque source d’énergie, I’hydrogéne dispose de quelques

inconvénients qu’il faudra prendre en considération lors de son exploitation.
- C’est un gaz qui est inodore et incolore.
- C’est un gaz qui est léger (il se diffuse rapidement de la source d’une fuite).
- Il dispose d’une grande plage d’inflammabilité (4% - 75%).

Ces inconvénients font de I’hydrogéne une source d’énergie qui nécessite des prises de
mesures de sécurité afin de protéger les utilisateurs des technologies a base de cette source

d’énergie [6].

C’est dans la perspective d’exploiter les avantages offerts par I’hydrogene afin de

diminuer les émissions des gaz a effet de serre causées par les véhicules a base de moteur a



combustion que les véhicule & hydrogéne ont vu le jour. Ces véhicules sont semblables aux
véhicules qu’on connait a I’exception de 1’utilisation d’un moteur & piles & combustible au
lieu d’un moteur a combustion pour générer de 1’énergie. Ainsi, ce genre de véhicule ne
produit que 1’eau et la chaleur comme résultante de la génération de 1’énergie nécessaire a
son fonctionnement. Cependant, dans le but d’assurer la sécurité des utilisateurs de ces
véhicules a hydrogéne, I’utilisation de dispositifs de détection est requise. Ces capteurs a
hydrogeéne doivent répondre aux exigences de 1’industrie automobile a la fois en matiére de

performance et de prix.

1.1 Problématique

Dans le domaine de 1’industrie automobile, des nouveaux véhicules & hydrogéne ont vu
le jour afin de minimiser les émissions des gaz a effet de serre dans I’atmosphere. Afin de
pouvoir exploiter les avantages de cette énergie propre dans 1’industrie automobile tout en
assurant une sécurité optimale a I’utilisateur final, des capteurs sont utilisés afin de détecter

toute éventuelle fuite d’hydrogéne.

Dans un véhicule a hydrogéne I’aspect extérieur a été conservé par les constructeurs et
ne différe pas de ce que le consommateur a I’habitude d’utiliser. Le principal changement
consiste dans le remplacement du moteur & combustion par un moteur électrique alimenté
par pile & combustible, propre, silencieux, non polluant et plus efficace que le moteur a
combustion. Lors du démarrage d’un moteur a base de pile & combustible, I’hydrogéne
venant du réservoir du véhicule et I’oxygene venant de I’air comprimé se dirige vers la pile
a combustible afin de générer de I’énergie nécessaire au fonctionnement du véhicule.
L’électricité produite par la pile a combustible est ensuite fournie au systéme de guidage.

Ce dernier transforme 1’énergie électrique en énergie mécanique pour faire tourner les roues



du véhicule. Le principal avantage du moteur a base de pile a combustible reste I’émission

d’eau et de chaleur et 1’absence totale de produits polluants a la sortie du systéme.

Par ailleurs, et dans le but d’assurer une sécurité optimale a I’utilisateur final dans ce
genre de véhicule, un minimum de quatre capteurs est requis [7] (Figure 1.5). Le premier
capteur est placé dans la cabine des passagers. Ce capteur permet la détection de toute
éventuelle fuite d’hydrogéne, surtout que I’hydrogéne est un gaz incolore et inodore ce qui
ne permet pas a |’utilisateur de le détecter sans I’aide d’un dispositif de détection. Au vu de
I’emplacement de ce premier capteur, son temps de réponse doit étre assez court afin de
répondre aux exigences de I’industrie automobile. Ceci permet a I’utilisateur de pouvoir
agir a temps en cas de fuite d’hydrogéne afin d’assurer sa sécurité et celles de ses
passagers. Le deuxiéme capteur est placé dans le module de ventilation afin de détecter
toute présence d’hydrogéne. La présence d’hydrogéne a cet endroit indique une défaillance
dans le systeéme et permet & I’utilisateur d’agir a temps afin de corriger cette défaillance. Ce
deuxieme capteur doit disposer d’un seuil minimal de détection trés bas. Le capteur doit
é¢galement étre sélectif afin de pouvoir distinguer I’hydrogéne du reste des gaz

empoisonnants contenus dans ’air.

Les deux derniers capteurs sont placés dans la pile a combustible, I’'un dans 1’anode,
I’autre dans la cathode. Le capteur placé dans I’anode permet d’assurer une présence
d’hydrogéne avec un pourcentage de cent pour cent et de pouvoir détecter toute présence de
quelconque autre gaz autre que I’hydrogéne a cet endroit, ce qui indique une défaillance du
systéme. Par conséquent, ce capteur doit disposer une large plage de mesure atteignant cent
pour cent d’hydrogéne tout comme il doit étre sélectif afin de détection la présence d’autres

gaz non désirée. Le tout dernier capteur, placé dans la cathode, fonctionne quant a lui dans



des conditions extrémes, notamment, en température et en humidité. Par conséquent, le
capteur placé a cet emplacement doit étre extrémement robuste et fiable afin qu’il puisse

répondre aux exigences de I’industrie automobile.
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Figure 1.5 Emplacement des capteurs d’hydrogéne.

Dans le but de mettre en place des capteurs qui répondent aux spécifications requises
pour assurer la sécurité¢ des utilisateurs des véhicules a hydrogéne, les performances des
capteurs sont étudiées en prenant en considérations cing principaux critéres. Le Tableau 1.1

résume les critéres étudiés ainsi que les exigences de performance imposées par 1’industrie.

Tableau 1.1 Exigences de I’industrie automobile. [7]

Critéres T (°C) RH (%) M (%) Too () Tio ()
MIN -40 0 0
MAX 125 100 4




Avec, T : Plage de température en degré Celsius qui va de -40°C a 125°C; RH : Plage
d’humidité en pourcentage qui va de 0 & 100%; M : plage de mesure en pourcentage qui va
de 0 a 4% (sauf dans le cas du capteur placé a I’anode de la pile a combustible ot le capteur
doit couvrir une plage de mesure allant jusqu’a 100% afin de répondre aux exigences de
I'industrie automobile); Tgo et Tjp: qui représentent les temps de réponse et de
recouvrement du capteur et qui ne doivent pas excéder trois secondes afin de pouvoir

répondre aux exigences de I’industrie automobile.

Ainsi, on constate que les divers emplacements requis dans le véhicule afin d’assurer la
sécurité de I’utilisateur implique différents niveaux d’exigences d’un capteur a ’autre.
Aussi, le développement industriel continu implique des contraintes de plus en plus séveres
en termes de performances, de cofit et de fiabilité exigées par I’industrie automobile afin de

répondre aux critéres de sécurité.

Les capteurs disponibles actuellement ne répondent pas aux besoins et aux exigences de

I’industrie automobile en matiére de performances [7-14].

Par conséquent, un travail de recherche est requis afin d’optimiser les performances des
capteurs et ainsi améliorer la sécurité des utilisateurs de ces véhicules & hydrogene. C’est
dans ce contexte que s’inscrivent les travaux de recherche menés lors de cette thése. Le
principe de base est d’exploiter les avantages offerts par la technologie acoustique afin de
pallier aux faiblesses des technologies commerciales. Les raisons d’un tel choix reviennent
principalement aux nombreux avantages offerts par la technologie acoustique
comparativement aux technologies disponibles sur le marché, notamment, une meilleure

robustesse ainsi qu’un meilleur potentiel de par sa maturité et son colit sensiblement moins
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élevé par rapport aux technologies commercialisées en raison notamment de la possibilité

de fabriquer en masse grace aux progrés réalisés dans le domaine de la microfabrication.

1.2 Objectifs

L’objectif principal du projet de recherche est I’identification d’un capteur d’hydrogéne
innovant, robuste, fiable, & moindre coiit et qui répond aux besoins et aux exigences de
I’industrie automobile. Ceci est effectué a I’aide d’un modeéle théorique établi et calibré
expérimentalement. La technologie acoustique est identifiée comme une bonne alternative
aux technologies commerciales en raison des nombreux avantages qu’elle présente. Ainsi,
pour pouvoir identifier le capteur optimal qui répond aux exigences de 1’industrie
automobile, une compréhension profonde du principe de fonctionnement et de détection des
capteurs a base de cette technologie est requise. Ainsi, les optimisations nécessaires
peuvent étre apportées. La réalisation de cet objectif passe par la réalisation des sous-

objectifs suivants.

e L’étude des différents modes de propagation acoustiques susceptibles d’étre

exploités.

e [’élaboration d’un modeéle qui permet 1’explication du mécanisme de détection dans

les couches minces des capteurs acoustiques.
e [’étude de sensibilité des différents modes acoustiques.
Ainsi, les contributions scientifiques suivantes sont envisagées.

e La proposition d’un modele pour I’explication du mécanisme de détection dans les

couches minces des capteurs acoustiques.
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e L’élaboration d’une méthodologie d’étude de sensibilité des différents modes

acoustiques.
e [L’identification du mode acoustique optimal en fonction de I’application visée.

Ainsi, arrivé au terme du projet de recherche, plusieurs défis techniques et économiques

sont relevés.
e L’optimisation de la robustesse des capteurs afin d’augmenter leur durée de vie.

e [’amélioration des performances des capteurs afin de favoriser leur utilisation en

environnements séveres.
e I’optimisation de la fiabilité des capteurs afin d’assurer leur succés commercial.

e La réduction des cofits grace a la fabrication en masse en exploitant les progrés de

la microfabrication.

Le projet global comporte trois principales phases d’étude : Une phase de conception
qui exploite les outils de simulation offerts par la Canadian Microelectronic Corporation
«CMC» et I’'UQTR. Une phase de réalisation technologique qui se déroule principalement a
la salle blanche. Enfin, une phase de caractérisation qui se déroule sur deux parties. Une
étape de test en absence d’hydrogéne ainsi qu’une étape de test en présence d’hydrogene.

Les deux étapes se déroulent a 'UQTR.

1.3 Originalité de la thése

La contribution principale de la présente thése a la communauté scientifique est dédiée
a I’apport d’une compréhension profonde du principe de détection dans les couches minces

des capteurs acoustiques. Cet apport passe par la mise en place d’un modele a la fois



théorique et expérimental qui permet I’explication détaillée du mécanisme de détection
dans ces couches sensibles. Cette compréhension profonde permet a court et moyen terme
une meilleure exploitation des avantages qu’offre la technologie acoustique. Ceci permet a
plus long terme la mise en place d’un capteur d’hydrogéne innovant, robuste, fiable, a

moindre colit et qui répond aux besoins et aux exigences de 1’industrie automobile.

1.4 Organisation de la thése

Dans le but de faciliter la compréhension du travail de recherche effectué lors de la

préparation de cette theése, cette derniere est divisée en six principaux chapitres.

Dans le premier chapitre, une introduction générale du sujet est présentée. Dans ce
chapitre, la problématique de recherche est identifiée, les objectifs escomptés ainsi que la

méthodologie de recherche adoptée sont également présentés.

Dans le deuxieme chapitre, la revue de la littérature des technologies commercialisées
est présentée. Dans ce chapitre, I’é¢tude de performances des capteurs d’hydrogeéne
commercialisés et la comparaison de ces performances avec les exigences de 1’industrie
automobile est prise en considération. Le chapitre est ensuite conclu avec la présentation de
la technologie alternative explorée dans cette these. Ces capteurs alternatifs a base de
technologie acoustique sont présentés en détails, leur principe de fonctionnement ainsi les

différents types de capteurs qui peuvent étre explorés sont notamment pris en considération.

Le chapitre trois présente une étude détaillée du principe de fonctionnement des
capteurs acoustiques. L’approche adoptée afin d’expliquer le principe de détection dans ce
genre de capteurs est prise en considération. La conception de ces capteurs ainsi que leur

réalisation technologique sont également présentés.
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Le quatriéme chapitre quant a lui est consacré a la présentation des résultats
expérimentaux obtenus, & la fois en absence et en présence d’hydrogéne. Une attention
particuliére est portée sur les méthodes de caractérisation ainsi que les méthodes
d’extraction des paramétres étudiés. Le chapitre est conclu avec la présentation des résultats
de I’étude de sensibilité & ’hydrogene des capteurs acoustiques a base d’ondes acoustiques

de surface.

L’avant dernier chapitre est consacré a la présentation des résultats de I’étude de
sensibilité des différents modes acoustiques susceptibles d’étre exploités. La conception des
capteurs a base de ces modes alternatifs est présentée et les étapes de réalisation

technologique du cas idéal sont décrites.

Enfin, une conclusion générale est présentée dans le dernier chapitre. Cette conclusion
résume a la fois les travaux effectués lors de ce travail de theése ainsi que les contributions
scientifiques. Enfin, une perspective des travaux future et les pistes qui peuvent étre
explorées d’avantage afin d’amener ce travail de recherche encore plus loin au niveau des

contributions scientifiques.

Ceci vient conclure le premier chapitre consacré a 1’identification de la problématique
des capteurs d’hydrogéne dans les nouveaux véhicules qui exploitent cette source
d’énergie, a savoir, la nécessité d’exploiter les nouvelles technologies émergentes pour
pallier aux faiblesses des capteurs commerciaux. Dans le contexte de cette these, la
technologie acoustique est identifiée comme la meilleure alternative pour atteindre les
objectifs souhaités. Le chapitre est ainsi conclu par la présentation des objectifs fixés, des
contributions scientifiques escomptées ainsi qu’une présentation de !’organisation de la

thése. Le chapitre suivant est consacré a état de 1’art des technologies commercialisées ainsi
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qu'une étude plus approfondie de la technologie exploitée, a savoir, la technologie

acoustique.



Chapitre 2 - Revue de la littérature

Afin de mieux cerner la problématique de recherche étudiée et bien identifier les
questions scientifiques qui doivent étre explorées, une revue de la littérature compléte et
détaillée est effectuée. Dans un premier temps, une étude des capteurs commercialisés est
effectuée. Ainsi, les technologies disponibles sur le marché sont identifiées. Par la suite, les
critéres de performance étudiés sont présentés. L’étude de performance est effectuée selon
un plan d’expérience sur les critéres identifiés. Les résultats de cette étude sont ensuite
comparés avec les exigences de ’industrie automobile et les points faibles des capteurs, qui

les empéchent de répondre aux exigences de I’industrie automobile, sont ainsi identifiés.

Dans un deuxiéme temps, la technologie alternative qui permet de pallier aux faiblesses
des technologies commercialisées est présentée. Les avantages qui encouragent
I’exploitation de la technologie acoustique sont ainsi énumérés. Par la suite, la théorie de
’acoustique est développée plus en détails avec la présentation du principe de
fonctionnement de ce type de capteurs ainsi que les différents modes de propagation
susceptibles d’étre exploités, les caractéristiques, les avantages et inconvénients de chacun

des modes. Enfin, un résumé des technologies acoustiques est présenté.

2.1 Revue des capteurs d’hydrogéne commerciaux et étude de performances

Un état de l’art des différentes technologies commercialisées pour la détection
d’hydrogéne dans les nouveaux véhicules a hydrogéne est effectué. Cinq principales

technologies sont distinguées : la technologie catalytique (CAT), la technologie
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¢lectrochimique (EC), la technologie a conductivité thermique (TCD), la technologie a
oxyde métallique (MOX) ainsi que la technologie Métal — Oxyde — Semi-conducteur
(MOS). Dans ce qui suit, chacune des technologies est présentée et son principe de

fonctionnement est détaill€.

2.1.1 Technologie catalytique (CAT)

Le capteur catalytique est constitué de deux fils en platine recouvrérent d’une bille. Une
bille de détection recouverte d’un catalyseur afin d’accélérer la réaction chimique ainsi
qu’une bille de référence qui permet de compenser les effets environnementaux. Les deux
billes se composent de deux résistances, une résistance fixe ainsi qu’une résistance variable.
Les résistances sont montées en pont de Wheatstone (Figure 2.1). En présence du gaz cible
une combustion, une combustion catalytique a lieu dans la bille de détection ce qui géneére
une chaleur due a la combustion et fait varier la température de la bille. Cette variation de
température implique un changement de la valeur de la résistance, ce qui déséquilibre le
pont et génére un signal a la sortie. La valeur du signal dépend de la concentration de gaz

disponible.

Bille de
détection

Bille de
référence

Résistance Résistance fixe

variable

Figure 2.1 Capteur catalytique.
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2.1.2  Technologie électrochimique (EC)

Le capteur électrochimique (Figure 2.2), consiste en un empilement de trois électrodes
séparées par un électrolyte. En présence du gaz cible, le gaz se diffuse a travers la barriére
et afteint la surface de la premiere électrode, I’électrode de travail. Une réaction
électrochimique a lieu. Les électrons résultants de la réaction contribuent a la génération
d’un signal de sortie. La valeur de ce signal varie en fonction de la concentration
d’hydrogéne disponible. Les protons résultants de la réaction traversent I’électrolyte
jusqu’a la contre électrode et contribuent a la génération d’un contre-courant qui équilibre
le courant généré a I’électrode de travail. L’électrode de référence quant a elle permet de
conserver une tension fixe a I’électrode de travail.

Barmidre de diffusiondu 1120 H
gz \ﬁ Q &

Elecuode de e >

€e

Electrode de
référence
 —
Contre

électrode
—

1T,

Figure 2.2 Capteur électrochimique.
2.1.3  Technologie a conductivité thermique (TCD)

Ce type de capteurs est également monté en pont de Wheatstone avec deux cellules
(Figure 2.3). Une cellule de mesure et une cellule de référence. Ce type de capteurs est
généralement utilis€é avec des gaz chromatographes, ce qui permet de détecter toute
variation de la conductivité thermique du gaz causant ainsi une variation de température et,
par conséquent, une variation de la résistance, ce qui déséquilibre le pont. La différence

avec la technologie catalytique est 1’absence de réaction chimique dans ce type de capteurs.
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R] R2
Voltmétre

A
2

Cellule de
référence (Ry)

Cellule de
mesure (R3)

Figure 2.3 Capteur a conductivité thermique.

2.1.4 Technologie a oxyde métallique (MOX)

Ce type de capteurs consiste en deux électrodes métalliques connectées & un matériau
sensible (Figure 2.4). Ces électrodes permettent la mesure de la variation de la résistance de
la couche sensible. A la température de fonctionnement, la densité d’oxygéne chargé
négativement croit a la surface causant ainsi la formation d’un potentiel de surface qui agit
comme une barriére de potentiel contre le flux d’électrons. Donc, I’oxygeéne est nécessaire
au fonctionnement de ce type de capteurs. La résistance électrique de la couche sensible est
attribuée a cette barriére de potentiel. En présence d’hydrogene, la densité surfacique de
I’oxygeéne chargé négativement diminue ce qui implique une diminution, a la fois, de la
barriere de potentiel et de la résistance de la couche sensible. Le filament & I’endos du

capteur permet de porter le capteur a la plage de fonctionnement optimale en température.

Meétal des électrodes

Chauffage résistif

Figure 2.4 Capteur a oxyde métallique.
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2.1.5 Technologie métal — oxyde — semi-conducteur (MOS)

Ce type de capteurs consiste en un empilement de trois couches (Figure 2.5). Un
substrat, généralement, en silicium, suit une fine couche d’oxyde et enfin la couche
métallique sensible. Le principe de fonctionnement est basé sur la variation de la capacité
causée par la variation de la fonction de travail de la couche sensible en présence du gaz
cible. En présence d’hydrogéne, on obtient une dissociation des molécules d’hydrogene.
Les atomes d’hydrogéne se diffusent par la suite a travers 1’oxyde pour atteindre I’interface
Oxyde/Substrat ou ils contribuent a la création d’une zone de déplétion a cette interface. La
variation de 1’épaisseur de cette zone de déplétion varie en fonction de la capacité du
capteur qui est gouvernée par la quantité d’hydrogéne absorbée.

Métal

'\"T/ Q)
Oxide
= B

|
b |

""""" T TTFTTs

Tty +H+++4+
Si Type-N Si Type-N Si Type-N

v v v

Régime d’accumulation Régime de déplétion  Régime d'inversion

(a) ®) ()

C(F/m?)

La capacité change en
"""" =,  présence d'hydrogéne

Ciep

Accumulation | Déplétion | Inversion
T O
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(@
Figure 2.5 Capteur métal — oxyde — semi-conducteur.

2.1.6  Etude des performances

L’étude des performances des capteurs commerciaux est effectuée en prenant en

considération les principales exigences de I’industrie automobile (Tableau 2.1). A noter, la
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plage de mesure des capteurs (MR), la plage de température (TR), la plage d’humidité (RH)
ainsi que les temps de réponse (Tg) et de recouvrement (T)g). Les résultats sont représentés
sous forme de graphes radars avec une échelle allant de 0 4 100 en se basant sur les critéres

d’exigences de I’industrie. 100 étant le comportement d’un capteur parfait (Figure 2.6).

Tableau 2.1 Criteres d’exigences de I’industrie automobile. [7]

Critéres T (°C) RH (%) M (%) Too (s) Tio (s)
MIN -40 0 0 ; ;
MAX 125 100 4

TR
100
T10 RH
T90 MR
CAT TCD EC
TR
100 100
TR: Plage de température.
T10 RH T10 RH RH: Plage d’humidité relative.
MR: Plage de mesure.
T90: Temps de réponse.
T10: Temps de recouvrement.
90 R T90 MR
MOX MOS

Figure 2.6 Performances des capteurs d’hydrogéne commerciaux.

On constate d’apres les résultats de I’étude des performances représentés dans la figure
ci-dessus qu’aucun capteur commercialisé ne répond aux exigences de I’industrie
automobile. Excepté dans le cas d’une plage de mesure de la variation d’hydrogéne allant
de 0 a 4%, ou les technologies catalytique, électrochimique et & conductivité thermique

couvrent la totalité de cette plage de mesure. Or, dans certains cas, comme dans la boucle a
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hydrogéne de la pile a combustible (I’anode), la concentration d’hydrogéne atteint 100%.

Dans ce cas, aucun capteur disponible sur le marché ne répond a cette exigence.

2.1.7 Résumé de I'étude du marché des capteurs commerciaux

L’identification des technologies de détection d’hydrogéne commercialisées, la
compréhension de leur principe de fonctionnement ainsi que I’étude des performances de

chacune des technologies est résumé dans le Tableau 2.2.

Tableau 2.2 Etude du marché.

Technologie P Pnpc1p ¢ de Figure Performance  Références
onctionnement
Changement de
Catalytique résistance de [71]3 [} ,H’
I’élément sensible [13-
| - 71, (111,
Electrochimique éleclt{rf)ichtil;?que [13-14],
[18-21]
Conductivité Vanatlop d © 71, 111},
thermique conductivité [13-14],
thermique [22-23]
Variationde ... - i [7], [11],
MOX résistance de la - [13-14],
couche sensible ? ol [24-25]
fonction de srava E“ = % A L L
MOS - fj‘ T e []13-14]
de la couche gl | g [ s \ _4’ ’
sensible i Sy e ) e [26-28]

Par conséquent, et dans le but de pouvoir répondre aux exigences de I’industrie
automobile afin d’assurer la sécurité de I’utilisateur des nouveaux véhicules a hydrogéne, il
est nécessaire de recourir a de nouvelles technologies de détection alternatives fiables,

robustes et qui peuvent répondre aux exigences de I’industrie automobile.
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2.2 L’acoustique comme alternative

Dans le but de pouvoir pallier les faiblesses des technologies de détection
commercialisées en matiére de robustesse et de fiabilité, les chercheurs se sont tournés vers
I’exploration de technologies alternatives plus robustes et fiables. La technologie
acoustique est identifiée comme une trés bonne alternative aux technologies
commercialisées en raison des nombreux avantages qu’elle présente. Parmi les nombreux

avantages, on peut citer le faite que la technologie acoustique :

o Offre une meilleure robustesse grace a son principe de fonctionnement basé sur la

piézoélectricité et I’absence d’électronique.

e Offre une grande flexibilité pour une intégration sans fil qui permet par la méme

occasion une minimisation de la consommation de puissance.

e La présence de plusieurs modes de propagation de 1’onde acoustique ce qui permet
de répondre a un grand nombre de critéres de performance dépendamment du mode

acoustique exploité.
e Offre une maturité de la technologie.
e Offre une diminution du prix grace a la fabrication en masse.

Par ailleurs, les nombreux avantages offerts par cette technologie lui procure la
particularité de pouvoir étre exploitée dans plusieurs domaines d’application, notamment,
dans le domaine des té]lécommunications pour la fabrication des filtres acoustiques ou aussi
dans le domaine de la sécurité pour la fabrication des capteurs acoustiques a des fins de
détection d’éventuelles fuites de gaz, a la fois pour des applications fixe, dans les usines, ou

mobiles, dans les nouveaux véhicules a hydrogéne.
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2.3 Théorie de I’acoustique

Afin de mieux cerner et comprendre la technologie acoustique, une présentation du
dispositif de détection & base d’ondes acoustiques est effectuée suivi par une présentation
de son principe de fonctionnement ainsi que son principe de détection. Enfin, les différents

modes acoustiques identifiés et susceptibles d’étre exploités sont énumérés.

2.3.1 Description du dispositif acoustique a base d’ondes acoustiques de surface

Le dispositif acoustique de détection le plus répondu, celui a base d’ondes acoustiques

de surface, est représenté dans la figure ci-dessous (Figure 2.7).

PADs

piézoélectrique

Figure 2.7 Capteur a ondes acoustiques de surface.

Le capteur a base d’ondes acoustiques de surface est constitué de quatre principales
parties. Deux transducteurs interdigités (IDTs), un d’entrée et 1’autre de sortie. Ces IDTs
permettent la conversion du signal électrique en une onde élastique. Un substrat de base,
qui a comme particularité la piézoélectricité, cette propriété permet la conversion d’une
tension électrique en déformations mécaniques et 1’inverse. Enfin, une couche mince

sensible au gaz cible, I’hydrogéne dans notre cas. Cette couche permet la détection des gaz.
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2.3.2  Principe de fonctionnement

Le principe de fonctionnement de ce type de dispositif est basé sur la piézoélectricité.
L’application de tension électrique aux bornes du transducteur interdigité d’entrée donne
lieu par effet piézoélectrique inverse a des déformations locales au niveau des différents
micro-volumes, 4 la fréquence de résonnance, ces déformations deviennent constructives et
donne naissance a une onde élastique qui se propage le long de la surface du substrat.
L’opération inverse a lieu au niveau du transducteur interdigité de sortie et par effet
piézoélectrique direct, I’onde élastique regue est convertie en un signal électrique qui, par la
suite, est traité pour pouvoir déterminer la concentration d’hydrogéne détectée. Ainsi, toute
perturbation lors de la propagation d’onde, notamment, en présence d’un effet mécanique
aux limites ou dans la structure du dispositif, est susceptible de se traduire par une

modification des pertes et/ou de la vitesse de propagation de I’onde acoustique.

Ainsi, tel qu’expliqué dans le principe de fonctionnement de ce type de capteurs,
I’absence d’électronique leur offre une grande robustesse qui leur permet de répondre aux
exigences de l’industrie automobile. Cependant, ce type de capteur comporte encore
quelques faiblesses, notamment, une instabilité en température [7] ainsi qu’une atténuation
de I’onde en humidité [7]. Dans le but de pallier ces faiblesses, d’autres modes de

propagation de I’onde acoustique doivent étre explorés.

2.3.3 Principe de détection

Le principe de détection des capteurs a base d’ondes acoustiques est basé sur la
variation des propriétés de la couche mince sélective. L’absorption des molécules

d’hydrogeéne par la couche sélective affecte les propriétés de cette derniére, ce changement
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de propriétés vient varier les contraintes appliquées sur I’onde acoustique qui se propage le
long de substrat. Ces nouvelles contraintes qui s’ajoutent se traduisent par la variation du
signal de sortie. La quantité d’hydrogéne absorbée est directement liée a la variation du
signal de sortie. Trois principales propriétés interviennent dans le mécanisme de détection :
le module de Young de la couche mince, sa densité ainsi que sa conductivité électrique [29-
35]. Cependant, cette derniere dépond de I’épaisseur du la couche sensible. Dans notre cas,
seul le module de Young de la couche mince ainsi que sa densité ont d’un impact
significatif sur le mécanisme de détection. L’explication détaillée du mécanisme de

détection dans les capteurs acoustiques est présentée plus loin dans le manuscrit.

2.3.4 Modes de propagation de I’onde acoustique

On distingue trois principaux modes de propagation de I’onde acoustique. Certains de
ces modes comportent a leur tour plusieurs sous-modes dépendamment de la fagon dont
’onde acoustique se propage et des caractéristiques qui régissent la propagation de cette

onde. Dans ce qui suit, chacun des modes est présenté plus en détails.

A. Ondes de volume : connues sous le nom de Bulk Acoustic Waves (BAW). Ce mode
est caractérisé par une propagation de 1’onde acoustique a I’intérieur du matériau
avec une polarisation transverse horizontale (Figure 2.8.a). Cette polarisation de
I’onde acoustique lui procure la particularité de pouvoir étre exploité a la fois en
milieux gazeux mais aussi humides. La Figure 2.8.b représente un dispositif de
détection a base d’ondes acoustiques de volume. Les caractéristiques de ce type de
capteurs lui procurent de nombreux avantages dont la robustesse en environnements
séveres et la stabilité en température. En revanche, leur fabrication est complexe et

leur cofit est élevé.
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(a) (b)

Figure 2.8 Ondes de volume «Bulk Acoustic Waves (BAW)». (a). Polarisation
des ondes BAW, (b). Dispositif de détection a base d’ondes BAW.

B. Ondes de surface : ce type d’ondes acoustiques se propage a la surface du substrat.

On distingue dans ce genre d’ondes acoustiques trois sous catégories.

B.1. Surface Acoustic Waves (SAW) : polarisées quasi-elliptiquement (Figure
2.9.a). Ainsi, elles sont mieux adaptées en milieux gazeux. Les caractéristiques
de ce type de dispositifs lui offrent certains avantages dont la sensibilité a I’effet
de masse. En revanche, les performances dégradées en milieux humides et

I’instabilité en température constituent leurs principaux inconvénients.

Plan

(a) (b)

Figure 2.9 Ondes de surface «Surface Acoustic Waves (SAW)». (a). Polarisation
des ondes SAW, (b). Dispositif de détection a base d’ondes SAW.
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B.2. Shear-Horizontal Surface Acoustic Waves (SH-SAW) : caractérisées par
une polarisation transverse horizontale de I’onde acoustique (Figure 2.10.a).
Cette polarisation lui procure la particularité de pouvoir étre exploité a la fois en
milieux gazeux et humides. La Figure 2.10.b représente un dispositif & base
d’ondes SH-SAW. Les caractéristiques de ce type de dispositifs lui offrent
quelques avantages dont la fiabilité en milieux humides. En revanche, leur

principal inconvénient consiste en la sensibilité limitée a I’effet de masse.

PADs

7 Couche sélective

<

Matériau o
piézoélectrique

(2) (b)

Figure 2.10 Ondes de cisaillement «Shear-Horizontal SAW (SH-SAW)». (a).
Polarisation des SH-SAW, (b). Dispositif de détection SH-SAW.

B.3. Ondes de Love : caractérisées par une polarisation transverse horizontale
de l’onde acoustique (Figure 2.11.a). Cette polarisation lui procure la
particularité de pouvoir étre exploité a la fois en milieux gazeux et humides. La
Figure 2.11.b représente un dispositif a base d’ondes de Love. Les
caractéristiques de ce type de dispositifs lui offrent de nombreux avantages dont
la fiabilité en milieux humides. Aussi, la présence d’une couche guidante leur
permet d’améliorer leur sensibilité & ’effet de masse comparativement a des
dispositifs semblables au niveau du principe de fonctionnement tels les capteurs

SH-SAW.
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Figure 2.11 Ondes de Love. (a). Polarisation des ondes de Love, (b). Dispositif de

détection a base d’ondes de Love.

C. Ondes de plaque : se propagent dans une plaque et sont divisées en deux catégories.

C.1. Ondes de Lamb : polarisées quasi-elliptiquement avec des déplacements
symétriques ou asymétriques (Figure 2.12.a). L’un des avantage de ces
dispositifs est la possibilité de pouvoir exploiter une multitude de modes
acoustiques dans un méme dispositif ce qui offre la possibilité d’une

compensation en température. En revanche, le principal inconvénient de ce type

de dispositif est leur colit de fabrication qui peut étre tres élevé.

Mode Lamb Symétrique

NN
NN

Mode Lamb Antixy métrique

(2)

Figure 2.12 Ondes de Lamb. (a). Polarisation des ondes de Lamb, (b). Dispositif de

détection a base d’ondes de Lamb.

(b)
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C.2. Ondes Shear Horizontal Acoustic Plate Mode (SH-APM) : caractérisées par
une polarisation transverse horizontale de 1’onde acoustique (Figure 2.13.a).
Cette polarisation lui procure la particularité de pouvoir étre exploité a la fois en
milieux gazeux et humides. La Figure 2.13.b représente un dispositif a base
d’ondes SH-APM. Les caractéristiques de ce type de dispositifs lui offrent de
nombreux avantages dont la fiabilit¢ en milieux humides. En revanche, leur

polarisation horizontale limite leur sensibilité a I’effet de masse.
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Figure 2.13 Ondes de cisaillement dans les plaques «Shear-Horizontal APM (SH-
APM)». (a). Polarisation des ondes SH-APM, (b). Dispositif de
détection a base d’ondes SH-APM.

2.4 Résumé des technologies acoustiques

Les différents modes de propagation de 1’onde acoustique, leurs caractéristiques ainsi

que les avantages et inconvénients de chacun des modes sont résumés dans le Tableau 2.3.



Tableau 2.3 Modes Acoustiques.

Polarisation . . (- Références Autres
Mode Nom de 'onde Milieu Figure Avantages Inconvénients [H] Références
Ondes Robustesse en
Longitudinal G i icati
de  BAw ~onetudinak . environnement Fabrication 135 300 140517
Horizontale  Gaz/Liquide sévere et stabilité en complexe
Volume T®
Performance
qete a1 . . [55], [57],
SAW  Elliptique Gaz Sensibilité a I’effet degré.ic.iees en 52-77] [65],
de masse milieux
. [78-104]
humides
- Polarisation o eres s
Ondes  gpy. . . & gl Horizontale . Sen31b111te
de AW Horizontale  Gaz/Liquide _‘q. (Fiabilité en milieux limitée a I’effet / [105-118]
Surface e humides) de masse
"X Polarisation
. . “ i Horizontale
Love Horizontale Gaz/Liquide a b (Fiabilité en milieux [119] [120-153]
g humides
Quasi- Multitude de modes
Lamb Ellintique Gaz/Liquide et possibilité de / [154-161]
Ondes piq compensation en T°
de ==
Plaques WQ Excellentes Sensibilité
:11){1\_/1 Horizontale ~ Gaz/Liquide .~ "~ = performances en limitée a I’effet / [162-164]

milieux humides

de masse




Ainsi, on arrive au terme du second chapitre. Un chapitre consacré dans un premier
temps a un état de 1’art des capteurs commerciaux «principe de fonctionnement et étude de
performancey». Cette étude comparée permet d’établir les avantages et inconvénients de
chaque technologie commercialisée. Une large place est ensuite attribuée a la technologie
acoustique. Ceci permet de justifier I’orientation initiale des travaux de thése, en présentant
I’ Argumentaire qu’aucun type de capteur de capteur existant ne répond a I’ensemble du
cahier des charges fourni par I’industrie automobile. Le prochain chapitre est consacré a la

présentation de la méthodologie établie et suivie afin d’atteindre les objectifs fixés.
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Chapitre 3 - Etude théorique des mécanismes de
détection dans les couches minces et étude

de sensibilité «Application sur le mode
SAW))

Afin de pouvoir mener a bien tout projet de recherche, il est nécessaire de mettre en
place une méthodologie de recherche et de la respecter pour pouvoir répondre aux
questions scientifiques étudiées de maniére optimale. Dans le cas de la présente étude, le
travail de recherche est devisé en deux principales phases. Une phase d’explication des
mécanismes de détection dans les couches minces des capteurs acoustiques a base d’ondes
acoustiques de surface. La deuxiéme phase est consacrée a 1’étude de sensibilité des
différents modes acoustiques afin de déterminer le mode acoustique optimal en fonction de
I’application visée. Pour les deux études, des approches scientifiques et des méthodologies

de recherche sont ainsi établies.

3.1 Approche scientifique proposée pour [Pexplication du mécanisme de

détection dans les couches minces

Dans ce qui suit, une présentation de 1’approche scientifique et la méthodologie adoptée
pour ’explication des mécanismes de détection dans les couches minces. Les principales
étapes de cette étude des mécanismes de détection dans les couches minces des capteurs

acoustiques a base d’ondes acoustiques de surface peuvent étre résumées comme suite.

e Identification des propriétés susceptibles d’intervenir dans le mécanisme de
détection dans les couches minces. Dans notre cas, le module de Young et la densité

de la couche mince sont pris en considération [29-35], [165-167].
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Identification du nombre de modes acoustiques requis. L’étude de deux parameétres
de la couche mince nécessite 1’exploitation de deux modes acoustiques. Dans notre
cas, les modes Surface Acoustic Waves (SAW) et Shear-Horizontal Surface
Acoustic Waves (SH-SAW) sont exploités. La base d’un tel choix est la possibilité
de détecter expérimentalement avec une bonne distinction les deux modes en

question dans le cas du capteur fabriqué.

Détermination des valeurs initiales des paramétres étudiés (Valeurs des parametres
en absence d’hydrogéne). Dans notre cas, la valeur initiale du module de Young,
Ey=174GPa [168-169]. Tant dis que la valeur initiale de la densité de la couche

mince po=12020kg/m> [168], [170].

Détermination de la plage de variation des paramétres étudiés autour des valeurs
initiales identifiées. Dans notre cas, la plage de variation du module de Young est
de +20% autour de sa valeur initiale. Tant dis que la plage de variation de la densité

de la couche mince est de £5% autour de sa valeur initiale.

Détermination de la variation de la vitesse de propagation de I’onde acoustique dans

la couche sensible en fonction des paramétres €tudiés via un modéle éléments finis.

Etablissement d’un modéle théorique qui donne la variation de la vitesse de I’onde

acoustique en fonction des paramétres étudi€s pour les modes acoustiques exploités.
L’extraction de la vitesse acoustique pratique pour les modes acoustiques exploités.

La résolution du systéme d’équations permet ainsi de remonter aux valeurs

pratiques des paramétres étudiés de la couche mince.
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e En présence d’hydrogeéne, la variation de la vitesse acoustique pour les deux modes
acoustiques exploités permet ainsi de remonter aux variations des propriétés

étudiées en fonction de la quantité d’hydrogéne absorbée.

Identification des paramétres
étudiés

Identification des modes
étudiés Identification des plages de
variation des paramétres

Vitesse acoustique dans la couche Vitesse acoustique dans la couche
mince en fonction des paramétres mince en fonction des paramétres
étudiés «Mode 1» [V=1(E,p)] étudiés «Mode 2» [V=I(E,p)]
N Vi
V (Mode 1) V (Mode 1) V (Mode 2) V (Mode 2)
«Avec Hy» 5 «Sans Hy» «Sans H,» «Avec Hy»

\z

Extraction des valeurs
expeérimentales des paramétres
étudiés «En absence d’H,»

Extraction des valeurs
expérimentales des parametres
étudiés «En présence d’Hy»

Figure 3.1 FEtude des mécanismes de détection dans les couches minces.



35

La Figure 3.1 explique plus en détails la méthodologie de recherche adoptée afin de
déterminer I’effet de I’hydrogéne sur la couche sensible et ainsi expliquer les mécanismes

de détection dans les couches minces des capteurs acoustiques.

3.1.1 Extraction de la vitesse acoustique dans les couches minces «Développement

mathématique»

Afin d’extraire la vitesse pratique de I’onde acoustique dans la couche sensible en
exploitant les résultats de mesure des parameétres S, il est nécessaire d’exploiter le
déphasage entre la ligne a délai de référence et celle qui contient la couche mince sélective.
La Figure 3.2 représente la ligne a délai du capteur SAW avec les dimensions qui

permettent I’extraction de la vitesse acoustique.

ul__Ji

Figure 3.2 Dimensions du capteur étudié.
Ainsi, le déphasage A peut étre écrit sous la forme.
Equation 3.1 Ap=2dx+dpq-dL (©)
Avec :

dy : Le déphasage dans I’espace entre les IDTs et la couche mince sélective dans la

ligne a délai du capteur SAW.

dpq : Le déphasage dans la couche mince de Palladium.
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dp : Le déphasage dans la ligne 4 délai de référence.

Ao : Le déphasage mesuré.

La vitesse de I’onde acoustique dans la couche sensible peut étre écrite sous la forme.

Equation 3.2 Vpa=A1-f (m/s)
Equation 3.3 Vpq = 360 - 22 (m/s)
Pd
, _ !
Equation 3.4 Vpg = 360 - Ed—L—_Z-I:ii)—+A(p - f (m/s)
, _ !
Equation 3.5 Vpg = 360 - P 2’:‘:.360.}( - f (m/s)
Voo, Viinbos) ¢
LiNbO3 VLiNBO4
. : 360-lpg-f
Equatlon 3.6 VPd = (L-360-f)—(2':g60-f)|A (m/s)
VLiNbO4 ree
Equation 3.7 Vpa 3007 tpa ¥ Linbo, (m/s)

- [360-f-(L=2-X)1+[VL0inbo,-A0]

, ) lpa-Viwnbo,
Equation 3.8 Vea = —7impo, 20 (m/s)

Pdt 360
Cette formule permet I’extraction de la vitesse de propagation de 1’onde acoustique

dans la couche mince sélective en absence et en présence d’hydrogéne peut étre effectuée.

Ceci permet I’extraction de la variation des parametres étudiés.

3.1.2 Conception des dispositifs

La phase de conception des dispositifs acoustiques comporte trois parties principales.
Dans un premier temps, la détermination des matériaux utilisés en fonction des propriétés

visées est requise. Par la suite, il est nécessaire d’établir les dimensions du capteur en
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fonction de la fréquence de fonctionnement envisagée, 1’exploitation de modéles
électriques et/ou multiphysiques permet la validation des dimensions établies, la réalisation

de dessins de masques selon les dimensions établies permet la réalisation technologique.

i Identification des propriétés importantes et choix des matériaux

Dans un capteur acoustique, trois matériaux doivent étre envisagés pour les trois
principales parties du capteur. Le matériau de base ou le substrat et dont la propriété qui
doit étre prise en considération est la piézoélectricité du matériau, son coefficient de
couplage ainsi que la vitesse de propagation de ’onde acoustique dans le matériau. La
deuxiéme partie du capteur consiste dans les IDTs, les propriétés qui doivent étre
considérées pour un fonctionnement optimal du capteur est la conductivité ainsi que sa
densité. Un matériau idéal possede une conductivité élevé ainsi qu’une densité relativement
faible afin que la structure puisse supporter le poids des IDTs. Enfin, la propriété a prendre
en considération lors du choix de la couche sensible est sa sensibilité au gaz cible, dans
notre cas, I’hydrogeéne. Les propriétés prises en considération ainsi que le choix des

matériaux du capteur fabriqué sont résumés dans le Tableau 3.1.

Tableau 3.1 Identification des propriétés et choix des matériaux.

Partie du capteur Propriétés recherchées Choix du matériau
Piézoélectricité, . oy
Substrat Coefficient de couplage, Nlobate_ de Lithjum
) . (LiNbO3)
Vitesse de propagation
IDTs Conductivité, Densité Cuivre (Cu)
Couche sensible Sensibilité a I’hydrogene Palladium (Pd)

Une fois le choix des matériaux effectué, I’étape qui suit est 1’établissement des dimensions

des différentes parties du capteur. Cette derniére permet la réalisation du dessin de masque.
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il. Détermination de la fréquence d’opération et des dimensions du dispositif

La fréquence de fonctionnement des dispositifs acoustiques est gouvernée par la

longueur d’onde ainsi que la vitesse de propagation de ’onde acoustique dans le substrat.

Equation 3.9 f= Y

2 ()

Avec :
v : Vitesse de propagation de I’onde acoustique dans le substrat.
A : Longueur d’onde de ’onde acoustique (A = 4 - L; L : Largeur des IDTs).

Afin de déterminer I’effet des différentes dimensions sur le comportement des
dispositifs acoustiques. Un plan d’expérience est adopté. Dans un premier temps, les
grandeurs susceptibles d’affecter le comportement des dispositifs acoustiques sont
identifiées. Ainsi, cinq grandeurs sont prises en considération, la largeur des IDTs (L), le
nombre de pair d’IDTs (N), la longueur des IDTs (1), I’espacement entre le bout de I'IDT et
le via latéral dans la partie sans chevauchement des IDTs (E), le nombre de pair des
réflecteurs par rapport au nombre de pair des IDTs (R) et enfin, la distance entre les
transducteurs et les réflecteurs (d). La Figure 3.3 présente plus clairement les différentes

dimensions pouvant affecter le comportement des dispositifs acoustiques.

Ainsi, un premier lot de dispositifs acoustiques basé sur le plan d’expérience décrit
précédemment est fabriqué. La caractérisation de ces premiers dispositifs permet ainsi
I’identification des dimensions optimales du dispositif acoustique étudié et qui sont prises
en considération pour la suite de notre étude. Les différentes dimensions prises en

considération sont résumées dans le Tableau 3.2.
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(2) (b)

Figure 3.3 Différentes partie du dispositif acoustique pouvant affecter son
comportement. (a). d, L et E, (b). , R et N.

Tableau 3.2 Dimensions des différentes parties des dispositifs acoustiques.

Parties du

. Dimensions proposées
resonateur

L (um) 2.5 5 7.5 10 12.5 15 - - - - -

1 (um) 250 300 350 400 450 500 600 700 800 900 1000
N (Pair) 50 75 100 - - - - - - - -
R(Pair) 05N 075N N 125N 1.5N - - - - - -
E (um) A 2A SA - - - - - - - -
d(um) 0752 0.87x A 1.12A 1.25% 1.75h 1.87A 21 2.12% 225, -

iii. Dessin des masques

Dans le but de pouvoir fabriquer les dispositifs acoustiques souhaités tout au long de
notre étude, la conception et la réalisation de masques constitue une étape cruciale dans le
processus de micro-fabrication. Plusieurs dessins de masque sont réalisés et fabriqués pour
répondre aux besoins de l’étude. La Figure 3.4 présente les différents dispositifs
acoustiques congus pour les besoins de notre étude. La Figure 3.5 quant a elle présente les
versions finales des différents dessins de masques réalisés tout au long de notre étude a des

fins académiques et industrielles.
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DDLF REF

DDLP.REF

(a) (b)

(©) (d)

Figure 3.4 Dispositifs SAW. (a). Capteur SAW (Version 01), (b). Capteur SAW
(Version 01), (c). Résonateur SAW (Version 01), (d). Capteur SAW
(Version 02).

(@) (b)
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i ] g B g

(e) ®

Figure 3.5 Dessins de masques des dispositifs SAW. (a). Masque final (Version
01), (b). Masque filtres (Projet industriel), (c). Masque final (Version
02), (d). Masque IDTs (Version 02), (e). Masque Palladium (Version
02), (f). Masque absorbants (Version 02).

3.1.3 Modeéle électrique «Validation de la conception: Dimensionnement et

fréquence de fonctionnement

Dans le but de prédire le comportement de nos dispositifs acoustiques, la mise en place

d’un modele solide est nécessaire. Ce modele permet une meilleure compréhension du
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comportement des dispositifs et ainsi pourvoir optimiser les générations futures des
capteurs. Deux modéles sont mis en place, le premier décrit le comportement du résonateur
SAW. Le deuxiéme quant a lui est dédié¢ a la description du comportement du capteur
SAW. Le modéle électrique mis en place est adapté dans un premier temps sur un
résonateur acoustique (Figure 3.6) afin de faciliter la validation du modele. Par la suite, une

extension est effectuée afin de valider le modéle sur une ligne a délai. Le modéle de Mason

est considéré pour cette étude (Figure 3.7).

Figure 3.6 Résonateur modélisé (Photographie sur dispositif fabriqué).

=) L. iip. llIDTs 00 g 0 Réflecteurs

- Réffectenrs ¢ o NG 'l/ N S i, M
o OV S LN AU W Sy SB[ S [ M
Rioom i TR e S o

Term
.| Term1
Num=1
Az=s000m = -

D Diéténéé ehfré lés:II')Ts:ef l-es: o
Réflecteurs. ' o

Figure 3.7 Modele Mason d’un résonateur acoustique.
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Les IDTs et les réflecteurs sont représentés par la suite sous la forme d’un multiple de
pair de doigts [171]. La différence entre les réflecteurs et les IDTs réside dans
’alimentation de ces derniers. La distance «D» quant a elle est représentée sous la forme

d’une ligne de transmission [171]. La Figure 3.8 représente une paire de doigts.

Figure 3.8 Représentation d’une paire de doigts.

Les principaux paramétres identifiés sont :

C, : Capacité entre deux doigts.

T, : Facteur de couplage.

Fr : Fréquence de résonance. Fr = v/A = 3487/15-4-10° = 58.12MHz.
Zy : Impédance acoustique.

Ro : Equivalent électrique.

Calcul théorigue des paramétres

Calcul de la capacité [172]




Equation 3.10 C, = % = iw“’l[(N —30)4, + 4,]

. ) £\12
Fquation 3.11 Ay = [0.3349057 — 015287116 (5 )|

4 . ¢ 2
Fquation 3.12 4, =[0.50133101 — 0.22820444 (5]

Avec :
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(pF)

()
)

¢ : Constante diélectrique. (Dans le Niobate de Lithium : g1, = 44, 33 = 27.9).

1 : Longueur de la partie chevauchement des doigts. (1= 250um).

x : Largeur des doigts et du gap entre deux doigts. (x = 15um).

t : Epaisseur du métal des doigts (t = 100nm).

N : Nombre de doigts (N = 150 // On dispose de 75 pairs de doigts).
w : Largeur de la totalité des sections. (w = 150-2-x = 4500um).
Par conséquent :

Pour ¢y, la valeur de la capacité (C; = 0.13pF).

Pour &33, la valeur de la capacité (C; = 0.08pF).

Calcul du facteur de transformation [173]

Equation 3.13 T, = %

Pour &, la valeur de la capacité (T, = 9.51 10%).

Pour &33, la valeur de la capacité (T, = 6.11 104).

Calcul de I’impédance acoustique et de la résistance électrique [173]
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Equation 3.14 Zo=Ap-v
Avec :
p : Densité du Niobate de Lithium (p = 4700 Kg/m?).
v : Vitesse de I’onde (v = 3488n1/s).

A : Surface d’une coupe transversale de 'IDT. [173] (A = 15 10° 0.1 10° = 1.5 1072

m?).
Ainsi :
Zo=2.459 10",
Ry : L’équivalent électrique de Zy,
Equation 3.15 Ro = Zo/T\? [173]
Ry =2.459 10°/0.000611%. Ry = 65.869.

Les différentes valeurs des paramétres du modéle électrique établi sont résumées dans

le Tableau 3.3.

Tableau 3.3 Principaux paramétres du modele électrique établi.

Parametres Valeurs simulées Valeurs calculées
C 0.08 0.08
T, 0.000611 0.000611
Zo 6.15107 2.459107
Ry 1.25 65.869
Fr 56.82 58.12

Tel que mentionné précédemment, la distance «D» entre les transducteurs interdigités

et les réflecteurs est représentée sous forme de ligne de transmission en utilisant les
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matrices ABCD. La Figure 3.9 présente la ligne de transmission utilisée pour représenter la

distance entre les IDTs et les réflecteurs.

0

w—+

1 2

2

M
., LY ]
' <N|g.§ﬂ“ | Chain
1 Chaint | Chain27
B=j*Ro*tan(3.1416*fteq/(2" BRI Ro*tan(3.1416*freq/(2*Fr))
C=0 ) C=0
D=1 D=1
"%, Chain
S| 1% |Chain23
: A=t

+

B=-Ro*j/sin(2*3.1416*freq/(2*Fn))

0
1

Figure 3.9 Représentation d’une ligne de transmission.

Paramétres identifiés

A=1.
B =j-Ry-tan (6/4).
C=0.
D=1
2
N
C, : Capacité par section. (C; =2-C)).
1
Rh=m 2
0 = 27tﬂ
Wy
0 = 271'%:
Par conséquent :
) 1
B o (i)

Parametres identifiés
A=1.
B = -j-Ry-csc (6/2). [csc (x) = 1/sin (x)].
C=0.
D=1.
2
fo = o
C; : Capacité par section. (C; = 2-Cy).
P = 1
O Fr-2.¢, - k?
0= 27tﬂ
Wy
0 = ZE%
Par Conséquent :
B=-5 21(: K2 1 f
B A /7] (n W)
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Avec : Avec :
Ry = 7.27 10° pour (g33). Ry = 7.27 10° pour (&33).
Ry = 4.67 10° pour (gy). Ro = 4.67 10° pour (g1,).

Une comparaison entre les résultats de simulation et les résultats de mesures est
représentée dans la Figure 3.10, a la fois pour le résonateur SAW mais aussi pour la ligne a
délai SAW. Bien évidemment, afin de pouvoir effectuer une comparaison entre les résultats
de mesure et de simulation, il a fallu mettre en place un procédé de fabrication des

dispositifs acoustiques modélisés afin de pouvoir les fabriquer puis les tester.

€
e : Mesure o — Z;lesure.
- s - Simulation 2 m = Simulation
§ §_
& &
} 5 =1
le 5&3 J
N ; -100
g .o
-140m g 171 1
i Masc_ 831 802 1)1 T84
LA DAL (LA S A I AN RN R
L] " (1] 190 200
freq, MHz
(b)

Figure 3.10 Comparaison des résultats de mesure avec ceux de simulation. (a).
Résonateur SAW, (b). Capteur SAW.

Ainsi, les résultats obtenus démontrent une trés bonne correspondance entre les
résultats de mesure et ceux de simulation. Ceci démontre la solidité des modeéles mis en

place.

3.2 Modéle multiphysique

Dans ce qui suit, le modéle multiphysique développé et exploité lors de cette étude est

présenté. Le modéle présenté permet d’établir la relation théorique entre la vitesse de phase
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dans la zone de Palladium et les paramétres étudi€s de cette couche, module de Young et
densité. Deux modes de propagation de 1’onde acoustique, Quasi-SAW et SH-SAW, sont
exploités afin d’établir cette relation entre la vitesse de 1’onde acoustique et les paramétres
étudiés. Le modéle établi est une représentation du capteur fabriqué. Il consiste en un
substrat de Niobate de Lithium (coupe-Y, propagation-Z) couvert par une fine couche de
Palladium de 100nm d’épaisseur. De plus, des conditions périodiques sont appliquées aux
limites droite et gauche du modéle afin de modéliser un substrat infini. Les deux surfaces,
aussi bien inférieure que supérieure du substrat, sont assumées sans contraintes. Tant dis
que I’interface substrat/couche-sélective est considéré électriquement libre. La Figure 3.11
représente plus en détails le modele établi pour simuler le comportement du capteur en
conditions réelles. Les valeurs des paramétres étudiés ainsi que leurs variations sont

résumées dans le Tableau 3.4.

Multiblock
grid line Free

0.1 um

Periodic
120 um LiNbO3 condition

Figure 3.11 Modéle éléments finis utilisé dans 1’étude paramétrique. [174]

Tableau 3.4 Principaux paramétres du film de Palladium utilisés dans le modele
éléments finis.

Parameétres FEM Module de Young Densité
Valeur initiale Eo =174 GPa po = 12020 kg/m?
Plage de variation Eo = 20% po = 5%
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Les résultats de la variation de la vitesse de propagation de 1’onde acoustique dans la
couche de Palladium en fonction des paramétres étudiés, module de Young et densité, sont
représentés dans la Figure 3.12. La figure présente les résultats obtenus pour les deux

modes étudiés, Quasi-SAW et SH-SAW.

Youngd (GP)

(2)

3399.4
3399.2 1

VYprd (m/s)
3399

3398.84

' 180
140 160

Young (GP2)

(b)

Figure 3.12 Variations des vitesses en fonction des paramétres étudiés. (a). Mode
Quasi-SAW, (b). Mode SH-SAW. [174]
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On constate d’apres les résultats obtenus une linéarité de la variation de la vitesse de
propagation de I’onde acoustique en fonction des paramétres étudiés, module de Young et
densité, et ce pour les deux modes étudiés, Quasi-SAW et SH-SAW. Par conséquent, cette

variation est représentée sous la forme empirique suivante.
Equation 3.16 Vpg=a+B-E+y-p+6-E-p (m/s)

Les coefficients de cette relation empirique de variation de la vitesse acoustique sont

résumeés dans le Tableau 3.5.

Tableau 3.5 Coefficients de la relation empirique obtenue avec 1’étude

paramétrique.
Modes Coefficients de la relation empirique
acoustiques a (m/s) B (m/s GPa) y(mYskg) & (m¥s GPakg)
Quasi-SAW 3483 9.819¢™ -4.5¢> 1.416e*®
SH-SAW 3406 0 -6.072¢™ 0

On constate que d’une part, le mode de cisaillement est pratiquement insensible aux
variations du module de Young de la couche mince sélective. Ceci est parfaitement
cohérent étant donné que ce mode favorise les déformations de cisaillement uniquement et
qu’il est donc principalement affecté par le coefficient de Poisson. D’autre part, le mode
Quasi-SAW est, quant a lui, sensible aux deux paramétres étudiés, module de Young et
densité. Ceci est dii aux deux types de déformations qui composent ce mode, déformations
de cisaillement et de compression. Ainsi, la dépendance des vitesses aux parametres
étudiés, module de Young et densité, pour les deux modes exploités permet |’extraction du
module de Young et de la densité de la couche mince sélective en exploitant les vitesses

acoustiques des deux modes étudiés.
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3.3 Approche scientifique propesée pour I’étude de sensibilité des différents

modes acoustiques susceptibles d’étre exploités

L’étude de la sensibilité des capteurs acoustiques est effectuée sur plusieurs modes de
propagation acoustiques. Les modes SAW, SH-SAW, Love et Lamb sont pris en
considération. Cette étude permet de déterminer le mode de propagation optimal en
fonction de I’application visée et par conséquent en fonction des conditions dans lesquels le
capteur fonctionne. Les principales étapes de cette étude de sensibilité des différents modes

acoustiques peuvent étre résumées comme suite. (Figure 3.13)

e Le choix du mode acoustique étudié.

e Le choix du matériau de base et de son orientation cristalline qui permet la

génération du mode acoustique souhaité.

o Le choix des propriétés étudiées.

Par la suite, la détermination de la variation de la vitesse acoustique du mode étudié
en fonction de la variation des parametres identifiés permet d’établir la sensibilité

du mode en question en fonction des différents parametres.

Choix du mode
acoustique

Choix du matériau et
de l'orientation
cristalline

.. Choix du mode
. ®®®®® optimalselon
.. I'applicationvisée
Choix des propriétés
étudiées .

Figure 3.13 Etude de sensibilité des différents modes acoustiques.
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La Figure 3.14 présente quant a elle I’analyse effectuée afin de déterminer la sensibilité

du mode étudié en fonction des parameétres identifiés.

Etude de sensibilité en exploitant un modéle
éléments finis pour des variations simultanées des
propriétés étudlées de la couche sensible

Densité
pet5%

Module de Young
Er20%

Détermination de la vitesse de propagation pour
chaque cas étudié

Variation de la vitesse de propagation
en fonction des parametres étudiés

(1o E5E) e (2 (B, (220

Figure 3.14 Analyse de la sensibilité des modes acoustiques en fonction des
paramétres identifiés.

Ceci vient conclure le troisieme chapitre, consacré a la présentation détaillée des
méthodologies de recherche établies pour les deux principales phases du projet, & savoir,
I’explication du mécanisme de détection dans les couches minces ainsi que 1I’étude de
sensibilité des différents modes acoustiques. Le modéle éléments finis mis en place est
également présenté en détails. Le chapitre suivant est consacré a la présentation et a
I’analyse des résultats expérimentaux obtenu tout au long de la thése. Une partie du

chapitre est également consacrée a I’étude de sensibilité du mode de surface (SAW).



Chapitre 4 - Résultats expérimentaux «Application sur
le mode SAW»

Le présent chapitre est consacré a la présentation des résultats expérimentaux. Ainsi, le
procédé de fabrication établi, les masques et les dispositifs fabriqués sont présentés dans un
premier temps suivis de la présentation des méthodes et outils de test. Enfin, I’étude de
sensibilité des capteurs est abordée. La validation expérimentale est réalisée sur les

dispositifs a ondes de surface.

4.1 Procédé de fabrication

Une fois I’étape de conception des dispositifs est finalisée, I’étape qui suit est la
réalisation technologique de ces dispositifs. La réalisation des dispositifs acoustiques passe
par le développement d’un procédé de fabrication en exploitant des techniques avancées de
micro-fabrication. Cette premiere phase de fabrication est consacrée a la réalisation de deux
types de dispositifs acoustiques. Des résonateurs et des capteurs a ondes acoustiques de
surface. Cette premiere génération de dispositifs acoustiques est exploitée pour valider la
méthodologie adoptée. La Figure 4.1 présente les différentes étapes de réalisation d’un

dispositif acoustique a base d’ondes de surface en exploitant la technique «lift-off».

1- Dans un premier temps, le substrat est nettoyé afin d’éliminer les résidus qui
peuvent s’accumuler sur sa surface. Ainsi, le substrat est nettoyer avec de 1’alcool
isopropylique (IPA) suivi d’un nettoyage avec de 1’acétone. Ensuite, le substrat est

rincé avec de I’eau déionisée avant d’étre séché avec un jet d’azote.
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Par la suite, une couche de résine photosensible est déposée par tournette sur la
surface du substrat. Dans notre cas, la résine photosensible négative est utilisée.
Pour cette étape, le substrat est déshydraté a 100°C pendant 1min sur une plaque
chauffante. Ensuite, une couche de HMDS est déposée par tournette afin de faciliter
I’adhésion de la résine sur le substrat. Enfin, la résine N-LOF 2020 est déposée par

tournette et cuite & 100°C pendant 1min sur la plaque chauffante.

La couche de la résine photosensible est exposée a des rayons UV d’une intensité
de 68mj/cm? suivie d’un recuit & 100°C pendant Imin sur une plaque chauffante en
utilisant le masque dessiné et qui contient les motifs souhaités. Cette exposition
permet de durcir certaines parties de la résine et de ramollir les parties restantes.

Ceci permet d’obtenir les motifs des IDTs souhaités.

Une phase de développement permet d’obtenir les motifs souhaités avec la résine
durcit. Le reste de la résine est supprimé par la solution développante. Dans le cas
de notre résine, un développement d’une durée de 150sec dans les développeurs

MIF permet d’obtenir les résultats escomptés.

[’étape suivante consiste dans le dépot du matériau qui constitue les IDTs des
dispositifs acoustiques fabriqués. Pour un procédé de lift-off, il est préférable
d’utiliser la méthode de dépdt par évaporation. Dans le cas de nos dispositifs, une
couche de trois matériaux, le chrome, le cuivre et I’or, est déposée. Ces couches
possédent des épaisseurs respectives de 10-90-10nm. Le couche de chrome est
utilisée comme couche d’adhésion, le couche de cuivre représente le matériau
principal qui constitue les IDTs tant dis que la couche d’or permet de prévenir la

corrosion des IDTs en présence d’air.
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Figure 4.1 Procédé de fabrication des dispositifs acoustiques a ondes de surface.

6- Ensuite, I’étape de lift-off permet le décapage de la totalité de la résine restante
donnant lieu aux IDTs souhaités. Dans notre cas, le «kKWIKSTRP» est utilisé¢ pour

supprimer la totalité de la résine restante.

7- Une deuxiéme phase identique permet I’obtention de la couche sélective, dans notre

cas, une couche de Palladium est déposée.
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- Dépot de la résine photosensible.

- Photolithographie optique.

- Application du développeur pour retirer les parties de résines visées.
- Dépbt de la couche de détection.

- Procédé de lift-off suivi d’un nettoyage final avec I’IPA, I'acétone et I’eau
déionisée ainsi qu’un séchage avec I’application d’un jet d’azote permet d’aboutir

au dispositif final.

4.2 Réalisation des masques

La fabrication des dispositifs acoustiques est effectuée sur des substrats de 4" de
diametre. Par conséquent, les masques réalisés a cet effet sont des masques en chrome de

dimension 5" x 5". La Figure 4.2 présente les différents masques réalisés durant cette étude.
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Figure 4.2 Masques fabriqués pour les dispositifs SAW. (a). Masque IDTs
(Version 01), (b). Masque Pd (Version 01), (c). Masque filtres (Projet
industriel), (d). Masque IDTs (Version 02), (e). Masque Pd (Version
02), (f). Masque absorbants (Version 02).

4.3 Réalisation des dispositifs

Les travaux de microfabrication sont réalisés en salle blanche classe 10. Des substrats
de Niobate de Lithium (coupe-Y, propagation-Z) de 4" de diamétre et de 0.5mm

d’épaisseur sont utilisés. Le Tableau 4.1 résume les différentes étapes effectuées et les



parametres utilisés pour réaliser chacune des principales étapes (dépot de résine,

photolithographie, dép6t de métal et lift-off).

Tableau 4.1 Etapes de la réalisation technologique et les paramétres de fabrication.

Etape Equipement Parametres
Déshydratation Plaque chauffante 100°C — Imin
Dépot de HMDS Tournette 15sec a §OOrpm puis 30sec
a 4000rpm
Dépbt de résine N- 10sec a 500rpm puis 60sec
LOF2020 Tournette 4 2000rpm
Recuit Plaque chauffante de la 100°C — 1min
tournette
Exposition Aligneur de masques 68mj/cm?
Recuit Plaque chauffante de la 100°C — 1min
tournette
Développement Paillasse lithographie 150sec
2.5¢” Torr
Dépot des métaux Evaporateur E-beam 0.1A
6.6V
Lift-off Banc humide 2h
Nettoyage Banc humide IPA ~ Acétone — Eau

déionisée — Jet d’azote

Les mémes étapes sont réalisées pour la deuxiéme phase de fabrication qui consiste a
déposer la couche mince sélective dans les lignes a délai pour en faire des capteurs. La
Figure 4.3 représente les principales étapes de réalisation, I’équipement utilisé pour
chacune des étapes ainsi qu’une photographie du dispositif acoustique tout au long du
processus de fabrication. Il est cependant nécessaire de mentionner le fait qu’il a fallu faire
face & de nombreux défis a de mettre en place un procédé de fabrication fiable et répétitif.
Notamment, I’ajustement de la température de recuit et la pyroélectricité du LiNbOs,

I’ajustement de I’intensité de la lumiére UV ainsi que le temps de développement.
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Etape Opération Equipement

1 Nettoyage

2 Dépo6t de résine

3 Lithographie

optique

4 Développement

5 Dépot de métal

6 Lift-Off

Figure 4.3 Etapes de réalisation des dispositifs acoustiques.
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Deux dispositifs acoustiques sont ainsi réalisés, résonateurs acoustiques et lignes a
délais acoustiques. La Figure 4.4 présente les dispositifs acoustiques réalisés a ’aide du

procédé de fabrication établi et optimisé jusqu’a atteindre une excellente répétabilité.

(b)

Figure 4.4 Dispositifs acoustiques fabriqués. (a). Résonateur SAW, (b). Capteur
SAW.

4.4 Méthodes et paramétres de test

Dans cette section les méthodes de test qui permettent de caractériser les capteurs
acoustiques dans des conditions réelles sont présentés. Les paramétres de test sont

également abordés.

4.4.1 Meéthode de test

Dans le but de pouvoir caractériser nos capteurs acoustiques en conditions réelles, il a
fallu faire face a un grand défi, celui de pouvoir mesurer sous pointes notre dispositif dans
une chambre de 21 de volume. Pour cela, il est nécessaire dans un premier temps de
prélever avec précision les dimensions de la chambre de test. En se basant sur les
dimensions prises, la conception d’une station sous pointes miniatures peut ainsi €tre
effectuée. Cette station miniature, placée a I’intérieur de la chambre de test, permet des
déplacements dans les trois axes (X, Y, Z). Enfin, une carte d’acquisition est congue. Cette

carte est munie de pointes pour I’acquisition des données et d’un circuit pour transférer ces
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données vias des cables RF. Ceci permet ainsi de prélever les mesures des capteurs
acoustiques en conditions réelles. La Figure 4.5 présente la fixture ainsi que la carte
d’acquisition, congues pour pouvoir effectuer les mesures en conditions réelles. La Figure

4.6 quant a elle présente des photographies finales de la fixture mise en place.

Metal Blade
Probes

Probe Card

(a) (b)

Figure 4.5 Station sous pointes miniature et carte d’acquisition «conguesy. (a).
Station sous pointes miniature, (b). Carte d’acquisition.

(a) (b)

Figure 4.6 Station sous pointes miniature et carte d’acquisition «réalisées». (a).
Station sous pointes miniature, (b). Carte d’acquisition.
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4.4.2 Parameétres de test

Les capteurs sont testés dans un mélange d’hydrogéne avec de ’air a différentes
concentrations, a savoir, 0%, 0.67%, 0.83%, 1%, 1.17%, 1.33%, 1.5%, 1.67%, 1.83% et
2%. Un capteur commercial est également placé a I’intérieur de la chambre a c6té de notre
capteur d’hydrogene acoustique. Le capteur commercial est utilisé comme capteur de
référence afin de valider la concentration réelle & 1’intérieur de la chambre en tout temps.
Le tout est effectué a I’aide d’un banc de test unique au monde (Figure 4.7) qui permet la
qualification des capteurs de gaz. La conception et la mise en place d’un tel banc de test a
nécessité un travail d’arrache-pied durant plusieurs mois afin de mettre en place un banc de
test complet qui offre une grande flexibilité. Les tests sont effectués a température
ambiante, une humidité relative de 4%, une pression de 14.7Psi et avec un débit du gaz qui

est égale a 500sccm.

Chambre
de teste

Controéleur de
température

Figure 4.7 Banc de test global.
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4.5 Etude en absence d’hydrogéne

Dans le but de confirmer les résultats théoriques obtenus, des tests en absence
d’hydrogéne sont effectués dans un premier temps. Ces tests permettent de remonter
jusqu’aux valeurs des paramétres étudiés, module de Young et densité, de la couche mince
sélective. Les résultats obtenus confirment la validité de la méthodologie établie et ainsi de
pouvoir passer a I’étape de caractérisation en environnement contrdlé sur de solides bases.
Les mesures RF effectuées sur le capteur SAW permettent d’extraire, dans un premier
temps, le coefficient de transmission S;;. Cette mesure permet I’identification des
fréquences des deux modes exploités, dans notre cas les modes SH-SAW et Quasi-SAW
sont identifiés respectivement a 171.2 et 172.9MHz. Aussi, la mesure effectuée permet
I’extraction de la variation de la phase pour les deux lignes du capteur, avec et sans
Palladium. En exploitant les résultats de la phase ainsi que les fréquences de
fonctionnement des deux modes exploités, on arrive a extraire le décalage en phase entre
les deux lignes du capteur, avec et sans Palladium, et ce aux deux fréquences exploitées.
Ces décalages de phase sont par la suite exploités afin de remonter aux vitesses
expérimentales des deux modes exploités, et ce grace & I’équation d’extraction de la vitesse
présentée dans le précédent chapitre. Ainsi, on obtient deux équations a deux inconnus. La
résolution de ce systeme d’équation permet de remonter aux valeurs expérimentales des
paramétres étudiés, module de Young et densité. La Figure 4.8 représente les résultats
obtenus suite aux mesures RF effectuées, notamment le coefficient de transmission S,;
ainsi que la variation de la phase pour les deux lignes a délai, avec et sans Palladium. Le
Tableau 4.2 et le Tableau 4.3 résument les valeurs extraites pour la vitesse de propagation

de I’onde acoustique dans la couche de Palladium, et ce pour les deux modes exploités.
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Enfin, le Tableau 4.4 résume quant a lui les valeurs extraites des parametres étudiés,

module de Young et densité.

SHSAW Quasi-SAW mode

1 1
160 170 180 190 200 L .
Frequency (MHz) 160 170 180 190 200
Frequency (MHz)

(2) (b)

Figure 4.8 Mesures RF pour les deux lignes a délai (avec et sans Palladium). (a).
Coefficient de transmission S21, (b). Variation de la phase. [174]

Tableau 4.2 Extraction de la valeur expérimentale du mode Quasi-SAW dans la
couche de Palladium.

F (MHz) V (m/s) Lpg (um) A () Ved (m/s)
172.9 3478.1 1415 1232 3461.4

Tableau 4.3 Extraction de la valeur expérimentale du mode SH-SAW dans la
couche de Palladium.

F (MHz) V (m/s) Lpg (um) Ao (%) Vpq (m/s)
1713 3406.4 1415 50.7 3399.7

Tableau 4.4 Extraction des valeurs effectives des paramétres étudiés de la couche
de Palladium.

Vpq «Quasi-SAW» Vpq «SH-SAW» Module de Young ., 5
(m/s) (m/s) (GPa) Densité (kg/m?)

3461.4 3399.7 219.6 10303.3

Les valeurs obtenues pour le module de Young et la densité de la couche mince étudiée

sont assez semblables aux valeurs initiales. Cette légeére différence entre les valeurs
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obtenues et les valeurs considérées initialement est tout a fait conventionnelles lorsqu’on
manipule des couches minces comparativement aux valeurs des matériaux de base

considérées initialement.

4.6 Ktude en présence d’hydrogéne

Dans le but d’étudier le comportement du capteur en conditions réelles et ainsi pourvoir
expliquer le mécanisme de détection dans les couches minces, le capteur est testé a
différentes concentrations d’hydrogéne. En exploitant la méthodologie décrite
précédemment, on arrive a déterminer 1’effet de I’hydrogene sur les paramétres étudiés de
la couche mince, module de Young et densité. Tel que mentionné précédemment, les tests
sont effectués a neuf valeurs différents d’hydrogéne dans I’air en plus de la mesure
effectuée a 0% d’hydrogéne. Les valeurs de concentrations considérées sont: 0.67%,
0.83%, 1%, 1.17%, 1.33%, 1.5%, 1.67%, 1.83% et 2% d’hydrogéne dans I’air. Tout comme
pour le test en absence d’hydrogéne, les modes acoustiques exploités sont les modes Quasi-
SAW et SH-SAW. Les résultats de mesures RF obtenus sont représentés dans la Figure 4.9

qui représente la variation de la phase pour les deux lignes a délai, avec et sans Palladium.
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Figure 4.9 Variations de la phase pour les deux lignes a délai, avec et sans
Palladium, a différentes concentrations d’hydrogéne dans I’air. (a).
0%, (b). 0.67%, (c). 0.83%, (d). 1%, (e). 1.17%, (). 1.33%, (g). 1.5%,

(h). 1.67%, (). 1.83%, (j). 2%.
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Ainsi, en exploitant la formule d’extraction de la vitesse acoustique aux fréquences de
fonctionnement des modes exploités, on arrive a extraire les variations de la vitesse de
phase des modes exploités en fonction de la quantité d’hydrogéne. La Figure 4.10 présente
la variation la vitesse de phase pour les deux modes exploités en fonction de la quantité

d’hydrogéne disponible dans la chambre de test.
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Figure 4.10 Variation de la vitesse de phase en fonction de la concentration
d’hydrogéne. (a). Mode Quasi-SAW, (b). Mode SH-SAW. [174]

On constate d’aprés les résultats obtenus et présentés dans la précédente figure une
augmentation monotone de la vitesse de phase pour les deux modes étudiés. Ceci concorde
avec les résultats obtenus Yamanaka et al. [175]. Par la suite, en exploitant les valeurs de
vitesses obtenues et en se basant sur la méthodologie décrite précédemment, il est possible
d’extraire les valeurs du module de Young et de la densité de la couche mince sélective en
fonction de la quantité d’hydrogéne disponible dans la chambre de test. L’évolution du
module de Young et de la densité de la couche mince de Palladium en fonction de la

concentration d’hydrogéne est représentée dans la Figure 4.11.



68

10400
=r 10200 |
10000 |
E 210 _
g T 9800 |
a
3 2
3 200 < 9600 F
] 3
E
n < 94m =
:S,, 190
£ 9200
180 9000
1 1 L 1 1 1
o 0.5 1 15 2 0 05 1 1.5 2
Hydrogen concentration (%) Hydrogen concentration (%)
(2) )

Figure 4.11 Variation des parametres étudiés de la couche de Palladium en
fonction de la concentration d’hydrogéne. (a). Variation du module de
Young, (b). Variation de la densité. [174]

On constate d’apres les résultats de la variation des paramétres étudiés en fonction de la
concentration d’hydrogéne une diminution monotone a la fois pour le module de Young et
la densité. La diminution de la densité de la couche de Palladium observée dans la Figure
4.11 concorde avec Iaugmentation de la vitesse de phase. Ceci est appuyé par le signe
négatif du coefficient de la densité dans 1’équation qui représente la variation de la vitesse
de phase en fonction de la variation des parametres étudiés, module de Young et densité.
Par ailleurs, les atomes d’hydrogéne absorbés par le film mince fournissent une certaine
masse ajoutée. Cette absorption provoque ainsi une augmentation du volume du film de
Palladium en raison de I’expansion de son réseau cristallin. Cette expansion vient
compenser la variation de masse ce qui cause également la diminution des liens élastiques
entre les atomes de Palladium. Ceci est traduit par la diminution de la valeur du module de
Young au fur et & mesure que la concentration d’hydrogéne augmente. Ces résultats

concordent avec les travaux publiés par divers équipes de recherche [33-35].
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Enfin, la variation relative des paramétres étudiés de la couche mince sélective, module

de Young et densité, en fonction de la concentration d’hydrogéne est représentée dans la

Figure 4.12.
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Figure 4.12 Variation relative des parametres étudiés de la couche de Palladium en
fonction de la concentration d’hydrogéne. (a). Variation relative du
module de Young, (b). Variation relative de la densité. [174]

La variation relative du module de Young et de la densité de la couche de Palladium est
respectivement de 18% et 12% par rapport aux valeurs initiales de ces paramétres pour une
concentration d’hydrogéne de 1.7%. Ces valeurs de variation restent dans les plages

d’études assumées initialement pour cette étude.

Ainsi, la méthodologie établie pour déterminer I’effet de I’hydrogéne sur la couche
mince sélective de Palladium permet I’explication du mécanisme de détection d’hydrogéne
dans les capteurs acoustiques. La méthodologie adoptée consiste en une étude théorique
paramétrique qui permet de relier les variations de la vitesse de phase au module de Young
et a la densité de la couche mince de Palladium. L.’extraction expérimentale de la vitesse de
phase a partir des mesures RF permet de fournir les valeurs expérimentales des paramétres

étudiés, module de Young et densité, en absence et en présence d’hydrogene. En prenant en
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considération les valeurs de variation du module de Young et de la densité en absence et en
présence d’hydrogene, ’effet de I’hydrogene sur la couche de Palladium peut ainsi étre
déduit. Une diminution du module de Young et de la densité de la couche de Palladium est
constatée. Cette diminution est causée par une augmentation de la vitesse de phase des
deux modes étudiés au fur et a mesure que la concentration d’hydrogéne augmente dans la

chambre de test.

4.7 Etude de sensibilité des capteurs acoustiques (application sur le mode SAW)

L’étude de sensibilité du mode SAW est donnée par la variation de la vitesse de
propagation de 1’onde acoustique du mode étudié en fonction des valeurs relatives des
paramétres étudiés de la couche mince sélective, module de Young (E,) et densité (p,)
(Equation 4.1). Cette dépendance est obtenue en exploitant le modéle éléments finis
présenté précédemment. Dans le cas du mode SAW, I’étude est effectuée pour le Niobate
de Lithium (coupe-Y, propagation-Z). Ce matériau est le méme utilisé pour la fabrication

de notre capteur acoustique. Les raisons d’un tel choix sont décrites plus haut dans le

manuscrit.
Equation 4.1 Vea=a+pB-E.+y-p.+8-E - p, (m/s)
Cependant, dans le but de déterminer la sensibilité du mode SAW, I’étude est effectuée
sous forme d’équation aux variables réduites (Equation 4.2). Ceci permet par la méme
occasion d’éliminer I’effet induit par la différence de vitesse entre les différents modes
acoustiques étudiés. Ainsi, I’équation de la variation de la vitesse de propagation de I’onde

acoustique dans la couche mince de Palladium en fonction des variables réduites est donnée

sous la forme.
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Equation 4.2 Vpa = Vo - [1 +b- (%) +c- (M) +d- (E&) : (@)]

0

Avec :
b=£ C=Z d:
(¢4 (¢4

Ainsi, ’exploitation du modéle éléments finis (Figure 4.13) permet d’extraire la

dépendance suivante.

Equation 4.3 Vog = 3452 + 22.19 - E, — 50.45 - p, + 3.322 - E, - p,

02

0 - 0.1

0

0.05 -0.1
RHO REL : YOUNG REL

Figure 4.13 Variation de la vitesse de propagation de I’onde acoustique du mode
SAW en fonction des valeurs relatives des paramétres étudiés.

En appliquant I’analogie entre I’Equation 4.1 et I’Equation 4.2, on arrive a I’équation

aux valeurs réduites suivante.

Equation 4.4

Vpq = 3452 - [1 +6.428¢73 - (?) —1.462e72 - (%) +9.623e74 - (ﬂ) : (m)]

0 Ep Po

La Figure 4.14 représente les coefficients de sensibilité du mode SAW aux variations
du module de Young et de la densit¢é de la couche mince de Palladium ainsi qu’a

I’interaction entre les deux parametres.
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Figure 4.14 Coefficients de sensibilité du mode SAW dans le cas du Niobate de
Lithium Y-Z.

On constate d’aprés la Figure 4.14 une grande sensibilité du mode SAW a I’effet de
masse, suit I’effet de la variation du module de Young de la couche de Palladium & cette
sensibilité. Enfin, ’effet de [’interaction entre les deux parametres n’affecte pas

grandement la sensibilité du mode SAW.

En exploitant la méthode d’étude de sensibilité présentée, les différents modes
acoustiques sont étudiés afin de déterminer la sensibilit¢é de chacun des modes aux
paramétres étudiés, module de Young et densité. Les résultats de cette étude permettent

I’identification du mode acoustique optimal dépendamment de I’application visée.

Ainsi, on arrive au terme du quatriéme chapitre qui est consacré dans un premier temps
a la présentation du procédé de fabrication établi ainsi qu’a la présentation des masques et
dispositifs acoustiques réalisés. La deuxiéme partie est consacrée a la présentation et a
I’analyse des résultats de caractérisation des capteurs d’hydrogene SAW en absence et en

présence d’hydrogéne ce qui permet d’expliquer le mécanisme de détection dans les
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couches minces sélective. Enfin, le chapitre est conclu par la présentation d’une étude de
sensibilité du mode SAW. L’avant dernier chapitre est quant a lui consacré a 1’étude de
sensibilité des différents modes acoustiques alternatifs. Un exemple de 1’exploitation de
cette étude de sensibilité afin d’améliorer le comportement des capteurs acoustiques en

milieu humide est notamment détaillée.



Chapitre 5 - Nouvelle génération «Optimisation de la
robustesse»

Tel que présenté et expliqué précédemment, pour assurer une sécurité optimale a
I’utilisateur final d’un véhicule a hydrogene, un minimum de quatre capteurs est requis et a
des différents emplacements. En effet, certains capteurs, comme ceux placés dans la pile a
combustible, fonctionnent dans des conditions extrémes, notamment en humidité. Or, les
capteurs SAW présentent certaines faiblesses, notamment, pour des applications en milieu
humide. Par ailleurs, un des nombreux avantages de la technologie acoustique est la
présence de plusieurs modes de propagation de 1’onde acoustique. Chaque mode offre des
avantages qui peuvent étre exploités pour répondre aux besoins en matiére de performance.
Ce chapitre est consacré a I’amélioration des performances des capteurs acoustiques dans
les milieux humides. Ceci passe par 1’identification du mode acoustique optimal suite & une
étude de sensibilité des différents modes explorés. L hypothése de base est d’exploiter les
modes acoustiques avec une polarisation horizontale de I’onde afin de diminuer la
sensibilité du mode a I’effet de masse et par conséquent au dépot des molécules d’eau sur la
couche sensible. Ainsi, cette étude de sensibilité permet I’identification du mode optimal
pour une exploitation en milieu humide et donc améliorer les performances du capteur en
humidité. La méme étude peut étre exploité afin d’améliorer les performances des capteurs
dans les environnements sévéres a I’aide de I’exploitation du mode optimal en fonction de

I’application visée. Ainsi, dans ce chapitre, les modes alternatifs susceptibles d’étre
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exploités sont présentés et leur sensibilité est étudiée en appliquant la méthodologie décrite

précédemment, 4 savoir,
- L’identification du mode acoustique exploré.
- Le choix du matériau de base et de son orientation cristalline.
- Le choix des propriétés étudiées.

Ainsi, I’analyse de |’effet de chacun des paramétres étudiés sur la sensibilité du capteur
est effectuée. L étude est effectuée en exploitant le modéle éléments finis établi et présenté
plutdt dans le manuscrit. Dans un souci de rigueur, I’étude de sensibilité est effectuée en
variables réduites afin d’éliminer I’effet induit par le fait que les modes explorés ne

présentent pas tous la méme vitesse.

5.1 Identification des modes acoustiques alternatifs exploités

Certains des modes acoustiques alternatifs présentés précédemment sont explorés afin
d’exploiter les avantages qu’offre chacun des modes et ainsi pouvoir identifier le mode

acoustique optimal dépendamment de 1’application visée.

- Le mode Shear-Horizontal Surface Acoustic Waves «SH-SAW» : le mode SH-
SAW est exploré en raison de sa polarisation qui ne contient pas de composante

verticale. Ceci le rend candidat pour des applications en milieu humide.

- Le mode de Love : tout comme le mode SH-SAW, le mode de Love ne contient pas
de composante verticale de la polarisation ce rend candidat pour des applications en
milieu humide. Aussi, ce mode acoustique est exploré en raison de la présence
d’une couche guidante qui permet le confinement de ’onde acoustique pres de la

surface ce qui permet d’augmenter éventuellement la sensibilité du capteur.
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- Le mode de Lamb : I’un des principaux avantages du mode de Lamb est la présence
de la possibilité d’exploiter plusieurs types d’ondes acoustiques dans le méme
dispositif de détection. Ceci permet de pallier a certaines faiblesses comme lz

compensation en température.

5.2 Conception des capteurs a base de modes acoustiques alternatifs et choix des

matériaux

Cette section est consacrée a la présentation des matériaux utilisés dans chacun des
modes explorés ainsi que la conception des capteurs exploitant ces modes. Les modes SH-

SAW, Love et Lamb sont ainsi explorés.

5.2.1 Mode SH-SAW

Afin de bien exploré ce mode, trois matériaux de base «substrats» sont pris en
considération. Le Niobate de Lithium, utilis¢ pour 1’étude du mode SAW, mais aussi, le
Tantalate de Lithium ainsi que le Quartz. Le changement de ’orientation cristalline du
substrat permet de générer des ondes acoustiques avec une polarisation horizontale adaptée
au type d’application visée. Ainsi, en favorisant un coefficient de couplage élevé, une
orientation pour I’onde SH-SAW est identifiée pour chacun des matériaux étudiés. Afin
d’identifier les bons angles de coupe, il est nécessaire de se baser sur les angles d’Euler
pour le changement de base. Les nouvelles matrices des propriétés du substrat suite au

changement de base sont données par les formules ci-dessous. [36], [176]
Equation 5.1 Ci=A-Cj-A™
Equation 5.2 ej=Q-e; A"

Equation 5.3 g, =Q & -Q"
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Avec :

Cij: Matrice (6 - 6) des propriétés élastiques dans la base (X',Y',Z")

ei;: Matrice (3 - 6) des propriétés piézoélectriques dans la base (X',Y',Z")

gij: Matrice (3 - 3)de la permittivité dans la base (X',Y',Z")

Cij:Matrice (6 - 6) des propriétés élastiques dans la base (X,Y,Z)

e;j: Matrice (3 - 6) des propriétés piézoélectriques dans la base (X,Y,Z)

&ij: Matrice (3 - 3) de la permittivité dans la base (X,Y,Z)

Q: Matrice de passage de la base (X,Y,Z) ala base (X',Y',Z")

A: Matrice de passage des propriétés du substrat de la base (X,Y,Z) a la base

(X',Y',Z"

La matrice de changement de la base (X, Y, Z) vers la base (X', Y', Z') dépond de I’axe
ainsi que de 1’angle de rotation (Figure 5.1). Par conséquent, pour une rotation sur les trois

axes (X, Y et Z), on obtient trois matrices dépendantes de 1’angle de rotation sur chaque

axe (Figure 5.2). [36], [176]

(a) (b)
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,.-')'ni":—

(c)
Figure 5.1 Changement de base. (a). Rotation sur X, (b). Rotation sur Y, (c).
Rotation sur Z.
1 0 0 0 Cos(8) Sin(8)
Q=10 Cos(6) Sin(G)] Q= [—1 0 0
0 —=Sin(@) Cos(0) 0 Sin(@) Cos(6)
(a) (b)

—Sin(8) Cos(6) 0
0 0 1

Cos(8) Sin(6) 0
(©
Figure 5.2 Matrices de changement de base. (a). Sur X, (b). Sur Y, (¢). Sur Z.

La matrice de passage des propriétés du substrat entre les deux bases (X, Y, Z) et (X,

Y', 7') est représentée ci-dessous. [177-178]

Q121 q122 q123 2-q12 13 2-qy3quq 2-q11qq2
a3, a3, 953 2 Q2 a3 2:q23-q21 2 qz1 " qa2
A= @ a3, 933 232" (33 2:q33 Q3 2-q31 g3

Qa1 * Q31422 * Q32023 - Qa3 22 ~433) + (423 - 432) (21 - 433) + (423 431)(G22 * G31) + (421 G32)
931 * G11G32 * G12G33 - G13 (@12 * G33) + (13 - G32) (@13 - G31) + (11 * G33) (Ga1 - G32) + (12 * G31)
G11 * 421912 * 922913 * 923 (G12 - G23) + (G13 * G22) Q13 * G21) + (@11~ G23) (@11~ G22) + (G12 * G21)
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Dans le but d’identifier la meilleure orientation cristalline pour le mode SH-SAW, une
rotation compléte des trois matrices de propriétés est effectuée sur les trois principaux axes.
Cette rotation permet d’extraire les nouvelles propriétés dépendamment de I’angle de
rotation. Ces nouvelles valeurs des propriétés permettent ainsi de déterminer le coefficient
de couplage selon une rotation sur les trois axes (X, Y et Z) et pour les trois matériaux
(Niobate de Lithium, Tantalate de Lithium et Quartz). Ces valeurs de coefficients de
couplage permettent ainsi d’identifier I’angle de rotation optimal pour chaque matériau afin
de générer le mode SH-SAW. Un exemple du résultat de rotation des matrices de propriétés

est présenté dans I’annexe B.

Par la suite, et dans le but d’identifier les angles de rotation optimaux qui permettent la
génération du mode SH-SAW, une étude approfondie du coefficient de couplage est
effectuée. Le coefficient de couplage électromécanique permet de déterminer le
pourcentage de la conversion de I’énergie électrique en une énergie mécanique dans un
dispositif acoustique et inversement. Par conséquent, plus le coefficient de couplage est
élevé, plus la génération de I’onde acoustique visée est favorisée. Le coefficient de

couplage est donné par la relation ci-dessous. [179]

Vai-v
de

Equation 5.4 K =

Avec :

Vg : Vitesse de phase déterminée en prenant en considération la piézoélectricité du

matériau.

V : Vitesse de phase déterminée sans prendre en considération la piézoélectricité du

matériau.
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Une validation de ’extraction du coefficient de couplage électromécanique est
effectuée pour un substrat de Niobate de Lithium sur le plan YZ. Le coefficient de couplage
des modes Quasi-transversale et quasi-longitudinal est extrait et représenté sur la Figure

5.3. Le résultat obtenu correspond parfaitement aux travaux publiés a cet effet [179].

Par la suite, I’étude sur le mode SH-SAW est effectuée sur les trois matériaux pris en
considération. Les angles de rotation qui permettent de fournir le coefficient de couplage le
plus élevé pour la génération de ’onde SH-SAW sont ainsi extraits. Les résultats obtenus

sont résumés dans le Tableau 5.1.

Coefficients de couplage QS et QL

L L

0.7 -
0.6 -

0.5~

0.2 -
01-

0 Ee L I L i o I L i £
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Teta (°)

Figure 5.3 Coefficient de couplage du Niobate de Lithium dans le plan YZ.
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Tableau 5.1 Choix des angles optimaux pour la génération du mode SH-SAW pour
les trois matériaux étudiés.

Niobate de Lithium Tantalate de Lithium Quartz
SH-SAW  Rotation sur Y (45°) Rotation sur Y (45°) Rotation sur X (5°)

Une fois les angles optimaux qui permettent la génération du mode SH-SAW sont
déterminés. L’étape qui suit consiste a extraire les matrices des propriétés aux nouvelles
orientations cristallines pour les trois matériaux étudiés. Les matrices de base des trois
matériaux étudiés [180], ainsi que les nouvelles matrices de ces propriétés aux nouvelles
orientations cristallines identifiées sont résumées en annexe C. Ces matrices de propriétés
sont exploitées dans le modéle éléments finis établi et permettent I’étude de sensibilité du

mode SH-SAW pour les trois matériaux explorés (LiNbO;, LiTaO3 et Quartz).

5.2.2 Mode de Love

La différence entre le mode SH-SAW et le mode de Love est la présence, dans le cas de
ce dernier, d’une couche guidante qui permet le confinement de 1’onde acoustique dans
cette couche proche de la surface. La polarisation de 1’onde acoustique quant a elle est
transverse horizontale tout comme pour le mode SH-SAW. Par conséquent, la conception
du capteur qui fonctionne a base d’onde de Love est identique a celle présentée
précédemment dans le cas du mode SH-SAW pour ce qui est du choix du matériau de base
ainsi que de son orientation cristalline. En revanche, une couche guidante est rajouter a la
conception du capteur a ondes de Love. Deux couches guidante sont prises en considération
pour cette étude, le ZnO ainsi que le SiO,. Il est néanmoins primordiale de valider la
possibilité de déposer la couche guidante sur le substrat de base avant de considérer toute

configuration d’empilement des matériaux pour la conception du capteur a ondes de Love.
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5.2.3 Mode de Lamb

L’un des principaux avantages des ondes de Lamb est la possibilité¢ d’exploiter
plusieurs ondes acoustiques dans une méme plaque. Deux types d’ondes sont distingués, les
ondes symétriques (S waves) ainsi que les ondes asymétriques (A waves). La Figure 5.4
décrit ’empilement des matériaux qui permet la génération des ondes de plaque de type
Lamb. Dans un premier temps, ’exploitation d’un modele mathématique permet la
détermination des bandes de fréquences utilisées. Deux bandes ISM sont considérées, la
bande 433.05MHz — 434.79MHz ainsi que la bande 902MHz — 928MHz. Par la suite, en
exploitant un modéle éléments finis établi, I’identification des différents modes acoustiques
est effectuée (Figure 5.5). Ceci permet de déterminer les fréquences de fonctionnement des

différents modes explorés.

0,2 pm

2 pm

0,2 pm 7
15 rm

Figure 5.4 Empilement des matériaux des ondes de Lamb.

1SM band
{902 MHz-928 MHz)

f (MHz)
[ (Mllz)

ISM band
(433.05 MHz-434.79 MHz)

’To oy

20 25 w 1 40

] p ]
Largeur IDTs (um) Width IDTs (um)

(a) (b)

] i)

Figure 5.5 Conception du capteur a ondes de Lamb. (a). Détermination des
bandes de fréquences, (b). Identification des modes acoustiques.
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Une fois la phase de conception finalisée, le dessin de masque de plusieurs types de
dispositifs acoustiques & base d’ondes de Lamb est effectué dans le but de pouvoir effectuer

une validation expérimentale (Figure 5.6, Figure 5.7 et Figure 5.8).
- -
(2) (b)
. -
(© (d)
- -
(©) ®

Figure 5.6 Dispositifs Lamb envisagés. (a). Capteur Lamb a deux ports (Sy), (b).
Capteur Lamb a quatre ports (Sp), (¢). Capteur Lamb a deux ports (A)),
(d). Capteur Lamb a quatre ports (A)), (e). Capteur Lamb sans fil 4 un
port, (f). Capteur BAW.



Figure 5.7 Dessin de masque final.

Figure 5.8 Apergu 3D des dispositifs finaux.

Ainsi, les dispositifs envisagés sont des capteurs de gaz, des capteurs de tension, des

tags, un dispositif BAW ainsi que des MEMS sous forme de poutre vibrante.
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Deux types de dispositifs sont sélectionnés, le premier opére & une fréquence située
dans la bande de fréquence ISM 433.05MHz — 434.79MHz, le deuxiéme quant a lui opére
dans la bande de fréquence ISM 902MHz — 928MHz. Le Tableau 5.2 résume les

caractéristiques des dispositifs envisagés.

Tableau 5.2 Résumé des caractéristiques des dispositifs a ondes de Lamb
envisagés.

Mode de propagation Bandes ISM (MHz) Lar gelEL(rirf)S IDTs
So 433.05-434.79 5
A 902 — 928 10

5.3 Etude de sensibilité des différents cas

En se basant sur le modéle €éléments finis établi, une étude de sensibilité est menée sur
les trois modes explorés, le mode SH-SAW, le mode de Love et le mode de Lamb, et ce
pour les trois matériaux envisagés. Enfin, une comparaison entre la sensibilité offerte par
ces modes alternatifs et le mode SAW est effectuée afin de déterminer les avantages offerts
par ces modes alternatifs. Tout comme pour le mode SAW, I’étude de sensibilité est
effectuée en variables réduites afin d’éliminer 1’effet induit par la différence de vitesse

entre les différents modes acoustiques explorés.

5.3.1 Mode SH-SAW

L’exploitation du mode¢le éléments finis permet d’extraire les dépendances représentées

sur la Figure 5.9, la Figure 5.10 et la Figure 5.11.
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Figure 5.9 Variation de la vitesse de phase du mode SH-SAW en fonction des
parameétres étudiés pour le LINbO; avec une rotation de 45° sur I’axe
Y.
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Figure 5.10 Variation de la vitesse de phase du mode SH-SAW en fonction des
paramétres étudiés pour le LiTaOs avec une rotation de 45° sur I’axe
Y.
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Figure 5.11 Variation de la vitesse de phase du mode SH-SAW en fonction des
parametres étudiés pour le Quartz avec une rotation de 5° sur I’axe des
X.

Les précédentes figures représentent respectivement la variation de la vitesse de phase
de I'onde SH-SAW en fonction des paramétres relatifs étudiés, module de Young et
densité, et ce pour les trois matériaux pris en considération lors de cette étude, le Niobate
de Lithium, le Tantalate de Lithium et le Quartz. La dépendance de la vitesse de phase au
module de Young et a la densité est donnée par les relations ci-dessous. Ces équations
représentent respectivement la variation de la vitesse de phase en fonction des parametres

relatifs étudiés pour le Niobate de Lithium, le Tantalate de Lithium et le Quartz.
Equation 5.5 Vpy = 4074 4+ 9.77¢73 - E, —8.726 - p, + 1.958¢ "2 - E, - p,
Equation 5.6 Vpy = 3346 + 3.393e73 - E, — 4.488 - p, + 6.749¢ 73 - E, - p,
Equation 5.7 Vpy = 3720 + 1.286e7% - E, — 13.75 - p, + 2.502e 2 - E, - p,

La mise des différentes équations de dépendance sous forme d’équations & variables

réduites permet I’extraction des coefficients de sensibilité du mode SH-SAW. Le Tableau
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5.3 résume ces coefficients de sensibilité au module de Young, a la densité et a I’interaction

des deux parametres pour les trois matériaux étudiés (LiNbO;, LiTaO; et Quartz).

Tableau 5.3 Résumé des coefficients de sensibilité au module de Young, a la
densité et a I’interaction des deux paramétres.

b c d
LiNb?)I;I-(i?c’\Zur Y 2.3981¢”® 2.1¢3 4.8061¢
LiTangg?on v 1.014¢® -1.3¢7 2.017¢*
QuaingXr X) 3.457¢ -3.7¢7 6.7258¢™

Les coefficients de sensibilité pour les trois cas de figure étudiés sont représentés dans
la Figure 5.12. La figure représente les coefficients de sensibilité du mode SH-SAW au
module de Young de la couche mince de Palladium, a sa densité ainsi qu’a I’interaction

entre les deux parametres pour le LiNbOs, le LiTaO; ainsi que pour le Quartz.

5.00E-04
0.00E+00 A
-5.00E-04 - b d
-1.00E-03 -
1.50E-03 - m SH-SAW «LiNbO3»
2-00E 03 1 m SH-SAW «LiTaO3»
o s SH-SAW «Quartz»
-2.50E-03 4
4.00E-06
-3.00E-03 3 S0E.0¢ |
-3.50E-03 - 3.00E-06 A
-4.00E-03 2.50E-06 -
2.00E-06 A
1.50E-06 -
1.00E-06 -
5.00E-07 A
0.00E+00 -

SH-SAW SH-SAW SH-SAW
«LiNbO3» «LiTaO3» «Quartz»

Figure 5.12 Coefficients de sensibilité aux parametres étudiés pour les trois
matériaux envisages.
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La Figure 5.12 démontre une grande sensibilité du mode SH-SAW a I’effet de masse
comparativement a sa sensibilité au module de Young ainsi qu’a I’interaction entre les deux
parametres. Aussi, une plus grande sensibilité aux paramétres étudiés es observée dans le
cas d’un substrat & base de Quartz suit le capteur & base de substrat en LiNbOs. Enfin, le
capteur a base de substrat en LiTaO; est le moins sensible des trois cas étudiés. Cependant,
il faut noter que le mode SH-SAW offre tout de méme une diminution importante de la
sensibilité a 1’effet de masse comparativement au mode SAW ce qui le rend candidat
potentiel & des applications en milieu humide. Néanmoins, ce mode est également
beaucoup moins sensible au mode de Young que le mode SAW. Ceci compromet la
sensibilité globale de ce mode. Ainsi, le mode de Love est considéré afin d’exploiter le
confinement de I’onde acoustique dans une couche guidante proche de la surface afin
d’améliorer la sensibilité globale du capteur tout en gardant un bon rendement en milieu

humide.
5.3.2 Mode de Love
Une couche guidante en ZnO et une autre en SiO; sont considérées pour cette étude.

A. Couche guidante en ZnO

L’exploitation du mode¢le éléments finis permet d’extraire les dépendances représentées
sur la Figure 5.13, la Figure 5.14 et la Figure 5.15. Les figures représentent respectivement
la variation de la vitesse de phase de I’onde de Love en fonction des paramétres relatifs
étudiés, module de Young et densité, et ce pour les trois matériaux pris en considération

lors de cette étude (LiNbO;, LiTaOj; et Quartz) avec le ZnO comme couche guidante.



90

4028.5

0 _ , 0 01 0.2
-0.05 -0.1
RHO REL YOUNG REL

Figure 5.13 Variation de la vitesse de phase du mode de Love en fonction des
parametres étudiés pour le LINbO; avec une rotation de 45° sur |’axe
Y et une couche guidante en ZnO.
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Figure 5.14 Variation de la vitesse de phase du mode de Love en fonction des
parameétres étudiés pour le LiTaOj3; avec une rotation de 45° sur 'axe Y
et une couche guidante en ZnO.
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Figure 5.15 Variation de la vitesse de phase du mode de Love en fonction des
paramétres étudiés pour le Quartz avec une rotation de 5° sur I’axe X
et une couche guidante en ZnO.

La dépendance de la vitesse de phase au module de Young et a la densité est donnée par
les relations ci-dessous. Ces équations représentent respectivement la variation de la vitesse
de phase en fonction des paramétres relatifs étudiés pour le Niobate de Lithium, le

Tantalate de Lithium et le Quartz, et ce avec une couche guidante en ZnO dans chaque cas.
Equation 5.8  Vpy = 4028 + 5.584e72 - E, — 8.304 - p, + 3.808e % - E, - p,
Equation 5.9  Vpy = 3355 + 2.307¢"2 - E, —5.38-p, + 1.727e"% - E, - p,
Equation 5.10 Vp; = 3676 + 4.138e"2 - E, — 6.086 - p, + 2.273e 2 - E, - p,

La mise des différentes équations de dépendance sous forme d’équations a variables
réduites permet I’extraction des coefficients de sensibilit¢é du mode de Love. Le Tableau

5.4 résume ces coefficients de sensibilité au module de Young, a la densité et a I’interaction
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des deux parametres pour les trois matériaux étudiés (ZnO-LiNbO3, ZnO-LiTaOs et ZnO-
Quartz).

Tableau 5.4 Résumé des coefficients de sensibilité au module de Young, a la
densit€ et a I’interaction des deux parameétres.

b c d
LiNLI?(;: ( 4520‘;%' - 1.3863¢° 2.1¢° 9.4538¢
LiTL;)(;j @ 50228_\() 6.8763¢"® -1.6¢”° 5.1475¢™
QLu‘;:t“Z (5°€3ro)_() 1.1257¢ -1.7¢3 6.1836¢

Les coefficients de sensibilité pour les trois cas de figure étudiés sont représentés dans
la Figure 5.16. La figure représente les coefficients de sensibilit¢ du mode de Love au
module de Young de la couche mince de Palladium, a sa densité ainsi qu’a I’interaction
entre les deux parameétres. La figure présente ces résultats a la fois pour le ZnO-LiNbOs,

Zn0-LiTa0; et ZnO-Quartz.

5.00E-04
0.00E+00
b d
-5.00E-04 -
® Love «ZnO-LiNbO3»
-1.00E-03 A ® Love «ZnO-LiTa03»
u Love «ZnO-Quartz»
-1.50E-03 A
1.60E-05
-2.00E-03 - 1.40E-05 A
1.20E-05 4
-2.50E-03 1.00E-05
8.00E-06 -

6.00E-06 - ®b
4.00E-06

2.00E-06 A

0.00E+00 T T

Love «ZnO- Love «ZnO- Love «ZnO-
LiNbO3» LiTaO3» Quartz»

Figure 5.16 Coefficients de sensibilité aux parametres étudiés pour les trois
empilements envisageés.
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La Figure 5.16 démontre un comportement similaire au mode SH-SAW. Ainsi, une
grande sensibilité a I’effet de masse est observée comparativement a la sensibilité du mode
au module de Young de la couche mince de Palladium ainsi qu’a I’interaction entre les
deux parametres. Néanmoins, la sensibilité aux variations du module de Young est
supérieure a celle observée pour le mode SH-SAW. Ceci s’explique par le confinement de
I’onde acoustique dans la couche guidante proche de la surface ce qui augmente la
sensibilité du mode aux paramétres étudiés. Ainsi, I’exploitation du mode de Love permet
un meilleur rendement humide tout en augmentant la sensibilité globale du capteur par
rapport a celui & base d’ondes SH-SAW. Globalement, la structure composée d’un substrat
en LiINbOj ainsi qu’une couche guidante en ZnO présente la meilleure sensibilité, suit celle
a base d’un substrat en Quartz. Enfin, la structure a base d’un substrat en LiTaO; ainsi

qu’une couche guidante en ZnO présente la sensibilité la moins élevée.
B. Couche guidante en SiO;

L’exploitation du modele éléments finis permet d’extraire les dépendances représentées
sur la Figure 5.17, la Figure 5.18 et la Figure 5.19. Les figures ci-dessous représentent
respectivement la variation de la vitesse de phase de I'onde de Love en fonction des
paramétres relatifs étudiés, module de Young et densité, et ce pour les trois matériaux pris
en considération lors de cette étude, le Niobate de Lithium, le Tantalate de Lithium et le
Quartz. Une couche guidante en SiO; est envisagée dans chaque cas. La aussi, la
dépendance de la vitesse de phase au module de Young et a la densité est donnée par les
relations ci-dessous. Ces équations représentent respectivement la variation de la vitesse de
phase en fonction des paramétres relatifs étudiés pour le Niobate de Lithium, le Tantalate

de Lithium et le Quartz, et ce avec une couche guidante en SiO; dans chaque cas.
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Figure 5.17 Variation de la vitesse de phase du mode de Love en fonction des
paramétres étudiés pour le LiNbO3 avec une rotation de 45° sur I’axe
Y et une couche guidante en SiO;.
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Figure 5.18 Variation de la vitesse de phase du mode de Love en fonction des
paramétres étudiés pour le LiTaOs avec une rotation de 45° sur I’axe Y
et une couche guidante en SiO,.
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Figure 5.19 Variation de la vitesse de phase du mode de Love en fonction des
parameétres étudiés pour le Quartz avec une rotation de 5° sur ’axe X
et une couche guidante en SiO;.

Equation 5.11 Vpy = 4065+ 9.194e72 - E, — 18.04 - p, + 0.1525 - E, - p,
Equation 5.12 Vpy = 3381+ 3.538e72-E, —8.144 - p, + 5.089¢ 2 - E, - p,
Equation 5.13 Vpy = 3712 +9.016e"2-E, — 17.81 - p, + 9.641e 2 - E, - p,
Le Tableau 5.5 résume ces coefficients de sensibilité aux différents paramétres pour les
trois matériaux étudiés (SiO,-LiNbO3, Si0,-LiTa0; et Si0,-Quartz).

Tableau 5.5 Résumé des coefficients de sensibilité au module de Young, a la
densité et a I’interaction des deux parametres.

b c d
Love SiO;- 5 3 -5
LiNbO; (45° sur Y) 2.2617e -4.4e 3.7515e
Love SiO;- 5 3 -5
LiTaOs (45° sur Y) 1.0464¢ -2.4e 1.5052¢
Love  SiOy- 2.4289¢" 4867 2.5973¢

Quartz (5° sur X)
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Les coefficients de sensibilité pour les trois cas de figure étudiés sont représentés dans
la Figure 5.20. La figure représente les coefficients de sensibilité du mode de Love au
module de Young de la couche mince de Palladium, a sa densité ainsi qu’a 1’interaction
entre les deux parametres. La figure présente ces résultats a la fois pour le SiO,-LiNbO;,

Si0,-LiTa0; et SiO,-Quartz.

Les résultats obtenus démontrent une meilleure sensibilité dans le cas de la structure
Si0,-Quartz, suit la structure composée de I’empilement SiO,-LiNbO;. Enfin, la structure

composée de I’empilement SiO,-LiTaO; présente la sensibilité la moins élevée A E et p.

1.00E-03
0.00E+00 -
b d

-1.00E-03

-2.00E-03 - ®m Love «SiO2-LiNbO3»
® Love «Si02-LiTa03»

-3.00E-03 1 = Love «Si02-Quartz»

-4.00E-03 - 3.00E-05

-5.00E-03 - 2.50E-05 4

-6.00E-03 2.00E-05 1
1.50E-05 -
1.00E-05 - =b
5.00E-06 - .
0.00E-+00 . .

Love «Si0O2- Love «Si02- Love «Si02-
LiNbO3» LiTaO3» Quartz»

Figure 5.20 Coefficients de sensibilité aux parameétres étudiés pour les trois
empilements envisagés.

Tout comme pour I’empilement ZnO-LiNbOs3. Cette structure présente un net avantage
par rapport au mode SH-SAW. En effet, les résultats obtenus permettent de constater une
grande amélioration de la sensibilité aux variations du module de Young. Ceci augmente la
sensibilité globale du capteur. Cette amélioration est accompagnée d’une nette diminution

de la sensibilité a ’effet de masse offerte par les ondes de cisaillement. Ceci permet
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d’exploiter ce type d’ondes dans des milieux humides contrairement au mode SAW tout en
conservant une bonne sensibilité du capteur comparativement a celle offerte par le mode

SH-SAW.

La Figure 5.21 présente un récapitulatif de 1’étude de sensibilité effectuée sur le mode
SH-SAW ainsi que le mode de Love. Les capteurs a base d’un substrat en Niobate de
Lithium sont pris en considération. Pour le mode de Love, I’empilement SiO,-LiNbOj; est
considéré pour cette étude comparative en raison de sa sensibilité plus élevée par rapport a

I’empilement ZnO-LiNbO;.

0.00E+00 - T
-2.00E-03 - » L.z‘
-4.00E-03 -
-6.00E-03 -
-8.00E-03 - [P
-1.00E-02 -
-1.20E-02 2.50E-05
-1.40E-02 - 2.00E-05 -
-1.60E-02 1.50E-05
1.00E-05 - b
5.00E-06 -
0.00E+00 ] T
SH-SAW Love «SiO2-
«LiNbO3» LiNbO3»

Figure 5.21 Effet du mode de cisaillement sur la sensibilité des capteurs.

Les structures considérées pour notre étude comparative sont constituées d’un capteur a
base d’un substrat en Niobate de Lithium a la fois pour les modes SAW et SH-SAW ainsi
qu’un empilement SiO,-LiNbO; pour le mode de Love. Les résultats obtenus démontrent
que I’exploitation du mode SH-SAW permet une diminution de la sensibilité a ’effet de
masse d’un facteur de (x7) par rapport au mode SAW. Néanmoins, I’exploitation de ce

mode diminue également la sensibilité au module de Young ce qui fragilise la sensibilité
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globale du capteur a onde SH-SAW. L’exploitation du mode de Love, de son cOté,
démontre une grande amélioration du capteur aux variations du module de Young d’un
facteur approximatif de (x10). Ceci augmente grandement la sensibilité globale du capteur.
Par conséquent, I’exploitation du mode de Love permet de conserver une bonne sensibilité
du capteur tout en diminuant considérablement la sensibilité a 1’effet de masse par rapport
au mode SAW. Ainsi, I’exploitation des avantages offerts par les ondes de cisaillement
permettent d’optimiser sensiblement le rendement des capteurs, notamment, en milieux

humides.

5.3.3 Mode de Lamb

L’étude de sensibilité des capteurs a ondes de Lamb est effectuée dans les plages
fréquentielles établies lors de la conception du capteur, & savoir, la premiere bande ISM
433.05MHz — 434.79MHz ou le mode Sy, des ondes de Lamb, est pris en considération et
comparé aux ondes SAW (Figure 5.22). La deuxiéme bande ISM varie de 902MHz —
928MHz. Pour cette bande fréquentielle, le mode A;, des ondes de Lamb, est considéré
pour comparaison avec les ondes SAW (Figure 5.23). Ainsi, une étude de sensibilité des
ondes SAW dans les mémes plages fréquentielles est effectuée. Les coefficients de

sensibilité extraits sont résumés dans le Tableau 5.6 et le Tableau 5.7.

Tableau 5.6 Résumé des coefficients de sensibilité au module de Young, a la
densité et a ’interaction des deux parametres. [168]

So 0.0313 -0.1575
SAW 0.045 -0.1131 0
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Figure 5.22 Coefficients de sensibilité aux paramétres étudiés pour les ondes de
Lamb (Mode Sy) et les ondes SAW.

Les résultats présentés dans la Figure 5.22 démontrent une meilleure sensibilité aux
variations du module de Young dans le cas des ondes SAW. Le mode Sy quant a lui,
présente une meilleure sensibilité a I’effet de masse. Les fréquences initiales pour les deux
modes, SAW et Sy, sont respectivement, 442MHz et 476MHz. En présence de 3%
d’hydrogene, le module de Young de la couche mince de Palladium et sa densité diminuent
respectivement de 20% et 4%. Ceci induit une variation de la fréquence de fonctionnement
pour les deux modes. Une meilleure sensibilité¢ dans le cas des ondes SAW est observée.

Ceci se refléte par un décalage fréquentiel supérieur de 0.45% dans le cas des ondes SAW.

Tableau 5.7 Résumé des coefficients de sensibilité au module de Young, a la
densité et a I’interaction des deux parametres. [168]

Ay 0.0388 -0.1949 0.1077
SAW 0.1037 -0.2388 0.1079
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Figure 5.23 Coefficients de sensibilité aux parametres étudi€s pour les ondes de
Lamb (Mode A)) et les ondes SAW.

Les résultats obtenus pour cette étude et présentés dans la Figure 5.23 démontrent une
meilleure sensibilité du mode SAW a la fois pour les variations du module de Young de la
couche mince de Palladium ainsi que pour les variations de sa densité. L’étude effectuée
dans la deuxiéme bande ISM permet également de constater une augmentation de la
sensibilité du mode SAW aux variations des paramétres étudiés au fur et & mesure que la
fréquence de de fonctionnement augmente. Ceci est attribué a la diminution de la
profondeur de pénétration des ondes acoustiques lors de 1’augmentation de la fréquence.
Ceci permet par la méme occasion un meilleur confinement de I’onde acoustique a la
surface ce qui augmente la sensibilité du mode aux variations du module de Young et de

I’effet de masse.

Ainsi, on arrive au terme du cinquiéme et avant dernier chapitre de cette these. Ce
chapitre est consacré principalement a 1’étude de sensibilit¢ des différents modes

acoustiques alternatifs. L’étude en question a permis de conclure que I’exploitation des
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ondes acoustiques avec une polarisation horizontale diminue fortement la sensibilité a
’effet de masse et ainsi aux dépots des molécules d’eau sur la couche sensible. Ceci vient
améliorer grandement les performances du capteur acoustique en milieu humide. Dans le
prochain et dernier chapitre, une conclusion générale est présentée en trois parties
principales, a savoir, une synthése des travaux effectués, un rappel des contributions

scientifiques apportées ainsi que les perspectives futures du présent travail de thése.



Chapitre 6 - Conclusion

Afin de conclure cette étude, un rappel des travaux effectués est présenté dans ce
sixiéme et dernier chapitre. Cette étude récapitulative est divisée en trois principales
parties. Une synthése des travaux réalisés et une présentation contributions scientifiques
apportées. Enfin, les perspectives futures de ce travail de recherche sont présentées. A noter
que I’objectif établi est I’exploitation des avantages qu’offre la technologie acoustique pour
permettre 1’identification a 1’aide d’un mode¢le théorique calibré expérimentalement d’un
capteur acoustique robuste. Un capteur qui permet de répondre aux besoins et exigences de
I’industrie automobile. Une identification rendue possible a I’aide du mode¢le établi et qui
apporte une compréhension profonde du principe de fonctionnement et de détection des
capteurs acoustiques. Ceci permet d’exploiter les avantages offerts par cette technologie

acoustique en fonction de I’application visée.

6.1 Synthése des travaux effectués

Dans le but de minimiser I’impact désastreux des gaz a effet de serre, la communauté
scientifique exploite de plus en plus des énergies vertes, propres et renouvelables. Arrive en
téte des énergies exploitées, 1’hydrogene. Cette source d’énergie présente de nombreux
avantages, notamment, 1’absence d’émission de gaz a effet de serre lors de son exploitation.
Cependant, dans le but d’exploiter cette source d’énergie propre, des mesures de sécurité
doivent étre envisagées, notamment, au niveau de la détection. D’autant plus que les

produits disponibles sur le marché ne répondent pas aux besoins et exigences de I’industrie
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en matiére de performance et de fiabilité. Dans le cadre de ce travail de recherche, la
technologie acoustique est identifiée comme une trés bonne alternative qui offre la
possibilité de répondre aux besoins et exigences des industriels. Ce travail mené permet
ainsi d’identifier le dispositif de détection optimal, robuste, fiable et peu couteux qui
répond aux besoins de |’industrie en termes de performance et de fiabilité. Un objectif dont
la réalisation nécessite une compréhension approfondie du principe de fonctionnement et

de détection des capteurs acoustiques.

6.2 Contributions scientifiques apportées

Tout au long de cette thése, plusieurs défis techniques et économiques sont relevés
permettant ainsi d’apporter plusieurs contributions scientifiques. Plusieurs défis
économiques sont relevés tout au long de ce projet de recherche, a la fois pour la partie
théorique et expérimentale. Ainsi, un budget est prévu pour la partie théorique de 1’étude,
notamment, pour la procuration des logiciels de simulation «Comsol et ADS» et des
dessins de masques «Tanner». Un budget plus conséquent est requis pour la partie
expérimentale du projet dont une majorité est consacrée a la mise en place et la validation
du procédé de fabrication. La partie restante est consacrée aux caractérisations des
dispositifs fabriqués et I’extraction des résultats finaux, a la fois en absence et en présence
d’hydrogéne. Au-dela des défis économiques, plusieurs défis techniques sont relevés durant
ce projet de theése, a4 la fois pour la partie théorique de I’étude mais aussi sa partie
expérimentale. Ainsi, durant la partie théorique de 1’étude les défis relevés sont énumérés

ci-dessous.

- La mise en place et I’amélioration de la solidité des modéles établis «électrique et

multiphysique».
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- L’apprentissage de nouveaux logiciels ainsi que les regles des dessins de masques.

Pour la partie expérimentale de 1’étude, de nombreux défis sont relevés afin d’aboutir
aux résultats escomptés. Ces défis se divisent sur trois principales taches, la fabrication des
dispositifs acoustiques, la caractérisation de ces dispositifs en absence d’hydrogéne. Enfin,
leur caractérisation en environnement contrdlé en présence d’hydrogéne. Durant chacune
de ces étapes, plusieurs défis sont relevés. Pour ce qui de la fabrication des dispositifs, les

défis relevés sont énumérés ci-dessous.

- Le premier défi représente I’adaptation avec la pyroélectricité des substrats lors de

la fabrication des dispositifs.

- L’optimisation de chacun des parameétres du procédé de fabrication (température de
cuisson, temps de cuisson, temps et parametres de dépot «résine et différents
métauxy, temps et parametres d’exposition UV, temps de développement et temps

de lift-off).
- Enfin, pour chacune des étapes, le choix du matériau optimal représente un défi a
relever.
Pour ce qui de la caractérisation des dispositifs acoustiques obtenus en absence
d’hydrogene.
- Le défi principal consiste a identifier les modes acoustiques susceptible d’étre

exploités afin d’obtenir les résultats escomptés.

- Aussi, ’extraction de la vitesse acoustique pour chacun des modes acoustiques

identifiés représente un défi a relever.
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Enfin, les défis relevés lors de la caractérisation des dispositifs acoustiques en présence

d’hydrogene sont énumérés ci-dessous.

L’assemblage des capteurs acoustiques fabriqués (choix des boitiers, conception des
circuits et wire bonding). Cependant, en raison des nombreux problémes causés par

I”étape du wire bonding, la recherche d’une solution alternative s’est imposée.

Identification de la méthode qui permet la mesure sous pointes des dispositifs
acoustiques disponibles en environnement controlé en présence d’hydrogéne et dans

un volume restreint.

Ainsi, surmonter la totalit¢ des défis techniques rencontrés a conduit a plusieurs

contributions scientifiques.

La proposition d’un modéle a la fois théorique et expérimental pour 1’explication du
mécanisme de détection dans les couches minces des capteurs acoustiques. Ceci
apporte une meilleure compréhension du principe de fonctionnement et de détection

de ce type de capteurs.

L’élaboration d’une méthodologie d’étude de sensibilité des différents modes

acoustiques disponibles.

La réduction des colits grace a la fabrication en masse en exploitant les progrés de

la micro-fabrication.

L’optimisation de la robustesse et de la fiabilité¢ des capteurs acoustiques. Ceci
favorise leur utilisation en environnements sévéres, augmente leur durée de vie et

permet d’assurer ainsi leur succés commercial.
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Ainsi, I’identification du mode acoustique optimal en fonction de I’application visée
peut étre effectuée. Ceci permet de répondre a la totalité des besoins et exigences des

industriels en matieére de performance et de fiabilité.

6.3 Perspectives futures

Le travail de recherche effectué tout au long de cette thése établi les bases d’une
meilleure compréhension du principe de fonctionnement et de détection des capteurs
acoustiques. Aussi, les présente la méthode & suivre afin d’étudier la sensibilité des
différents modes acoustiques disponibles. Enfin, ce travail de recherche présente la totalité
des étapes de fabrication qui permettent 1’obtention d’un procédé de fabrication solide et
répétitif. Sur la base des contributions apportées dans le présent manuscrit, plusieurs

travaux supplémentaires peuvent étre envisagés.

- L’exploitation de capteurs qui peuvent fournir plusieurs modes acoustiques dans un
méme dispositif afin d’étudier I’effet de paramétres supplémentaires sur le principe
de détection des couches minces. Le capteur & ondes de Lamb peut fournir cette

opportunité.

- La validation expérimentale de I’étude de sensibilité présentée dans ce manuscrit.
Cette validation nécessite la fabrication des capteurs acoustiques & base des

différents modes acoustiques identifiés.

- L’étude de stabilité du capteur optimal en température et en humidité. Cette étude
représente 1’étape ultime avant le transfert de cette technologie pour exploitation

dans ’industrie automobile.
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Annexe B — Rotation des matrices

Dans le but d’identifier la meilleure orientation cristalline pour le mode SH-SAW, une
rotation compléte des trois matrices de propriétés est effectuée sur les trois principaux axes.
Cette rotation permet d’extraire les nouvelles propriétés dépendamment de I’angle de
rotation. Un exemple du résultat de rotation des matrices de propriétés est représenté dans
la Figure B.1 et la Figure B.2. L’exemple présenté considére une rotation des matrices de

propriétés du Niobate de Lithium sur I’axe X.
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Figure B.2 Rotation des matrices du Niobate de Lithium sur I’axe X. (a). Matrice de piézoélectricité, (b). Matrice de

permittivité.



Annexe C — Matrices de base et nouvelles matrices

A. Matrices de base

a. Niobate de Lithium (LiNbO;)

Matrice d’élasticité

gl
20.3 5.3 7.5 0.9 0
5.3 20.3 7.5 -0.9 0
7.5 7.5 24.5 0 0
0.9 -0.9 0 6.0 0
0 0 0 0 6.0
0 0 0 0 0.9
Matrice de piézoélectricité
0 0 0 0 3.7
2.5 2.5 0 3.7 0
0.2 0.2 1.3 0 0

Matrice de permittivité

.E-“

38.9 0 0
0 38.9 0
0 0 25.7

b. Tantalate de Lithium (LiTa0Q;)

Matrice d’élasticité

SO OO

0.9
7.5
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Elo
233 4.7 8.0 -1.1
4.7 233 8.0 1.1
8.0 8.0 27.5 0
-1.1 1.1 0 94
0 0 0 0
0 0 0 0

Matrice de piézoélectricité

0 0 0 0
-1.6 1.6 0 2.6
0 0 1.9 0

Matrice de permittivité

gl

36.3 0 0
0 36.3 0
0 0 38.1

¢. Quartz

Matrice d’élasticité

glo
8.674 0.699 1.191 -1.791
0.699 8.674 1.191 1.791
1.191 1.191 10.72 0
-1.791 1.791 0 5.794
0 0 0 0
0 0 0 0
Matrice de piézoélectricité
0.171 -0.171 0 -0.0436
0 0 0 0

0 0 0 0

OO OO

94
-1.1

2.6

S O O

5.794
-1.791

0

0.0436

0
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Matrice de permittivité

E!

4 0 0
0 4 0
0 0 4.1

B. Nouvelles matrices

a. Niobate de Lithium (LINbO;) «Rotation de 45° sur Y¥»

Matrice d’élasticité

El0

20.05 7.30 20.05 0

7.30 20.30 7.30 0

20.05 7.30 20.05 0
0 0 0 7.65

20.05 7.30 20.05 0
0 0 0 7.65

Matrice de piézoélectricité

4.0305 -1.6263 4.0305 0

0 0 0 0.8485
4.0305 -1.6263 4.0305 0

Matrice de permittivité
g
57.3 0 57.3
0 84.0 0
57.3 0 57.3

20.05 0
7.30 0
20.05 0
0 7.65
20.05 0
0 7.65
4.0305 0
0 0.8485
4.0305 0

b. Tantalate de Lithium (LiTaO;3) «Rotation de 45° sur ¥»

Matrice d’élasticité
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27.20 5.25 27.20 0 27.20 0
5.25 23.30 5.25 0 5.25 0
27.20 5.25 27.20 0 27.20 0
0 0 0 8.25 0 8.25
27.20 5.25 27.20 0 27.20 0
0 0 0 8.25 0 8.25

Matrice de piézoélectricité

3.0759 -1.1314 3.0759 0 3.0759 0
0 0 0 0.7071 0 0.7071
3.0759 -1.1314  3.0759 0 3.0759 0

Matrice de permittivité

gl

47.9 0 47.9
0 50.9 0

47.9 0 47.9

¢. Quartz «Rotation de 5° sur X»

Matrice d’élasticité

Elo
8.674 0.392 1.498  -1.721 0 0
0.392 9.353 0.838 2.076 0 0
1.498 0.838 10.746 -0.134 0 0
-1.721 2076  -0.134  5.441 0 0
0 0 0 0 6.091 -1.607
0 0 0 0 -1.607  3.690
Matrice de piézoélectricité
0.1710 -0.1773 0.0063  -0.0281 0 0
0 0 0 0 0.0581 -0.1659

0 0 0 0 -0.0051 0.0145



Matrice de permittivité
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Annexe D — Procédé de fabrication des capteurs a ondes
de Love

Le présent annexe est consacré a la présentation du procédé de fabrication qui permet la
réalisation des capteurs acoustiques a ondes de Love. La mise en place du procédé de
fabrication vient suite a I’étude de sensibilité des différents modes acoustiques et qui a
permis d’en arriver a la conclusion que les capteurs a ondes de Love présente la meilleure

robustesse en milieux humides.

A. Réalisation technologique du capteur a ondes de Love «description du procédé

de fabrication»

Afin d’aboutir au dispositif final souhaité, plusieurs étapes de microfabrication sont

requises. Ces étapes peuvent €tre résumées en quatre parties fondamentales.

- Une étape primaire qui constitue a mettre en place notre matériau de base depuis le

matériau brut.

- Par la suite, arrive une étape de microfabrication qui comporte plusieurs sous étapes
(nettoyage, dépot, photolithographie et gravure). Ces étapes réalisées autant de fois
que nécessaire et dans un ordre bien précis forment le procédé de fabrication qui

permet d’aboutir au dispositif final.

- La troisiéme étape consiste a découper le produit obtenu afin d’avoir en main le

dispositif souhaité.

- Enfin, arrive une étape d’empaquetage et de test afin d’avoir sous la main le

dispositif final prét a étre commercialisé.
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Dans ce qui suit, les principales étapes du procédé de fabrication qui permettent

d’aboutir au dispositif souhaité sont présentées. La toute premiére partie du procédé de

fabrication consiste a mettre en place les motifs des IDTs, des PADs de caractérisation

ainsi que la couche guidante qui permet le confinement de 1’onde acoustique. Les étapes du

procédé de fabrication sont résumées comme suit.

]1-

Nettoyage du substrat «acétone + IPA + eau déionisée» afin d’enlever toute
éventuelle présence de résidu ou de poussiére qui pourrait affecter le dispositif final

(Figure D.1.a).

Dépdt de résine photosensible par tournette. Une fine couche de HMDS est déposée

dans un premier temps afin d’améliorer I’adhésion de la résine (Figure D.1.b).

Exposition UV en utilisant 1’aligneur de masques. Une étape de cuisson avant et
apres I’exposition est effectuée afin de durcir les parties de résine visées dans le but

de faciliter le développement (Figure D.1.c).

Développement du substrat pour enlever les parties de résine non souhaitées «dans
le cas d’une résine négative, les parties non exposées disparaissent lors du

développement» (Figure D.1.d).
Nettoyage du substrat avec de |’eau.

Dépot de métal des IDTs et des PADs par évaporation thermique en utilisant
I’évaporateur. Pour certains matériaux une couche d’adhésion est déposée avant le
dépot de métal des IDTs afin d’améliorer 1’adhésion, habituellement du chrome.
Une autre couche d’anticorrosion est déposée aprés le métal des IDTs,

habituellement de 1’or. Le taux de dép6t dans ce cas varie en fonction de 1’épaisseur
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souhaitée, habituellement, le dépdt débute avec un taux faible pour une meilleure
adhésion. Par la suite, le taux est augmenté afin de minimiser le temps de dépét.
Enfin, le taux est 4 nouveau minimisé dans la derniere partie du dépdt pour une

meilleure uniformité de la couche déposée (Figure D.1.e).

7- Procédé de lift-off pour enlever les parties de résine restantes. Lors de la
suppression de la résine, le métal déposé par-dessus ces régions disparait
automatiquement. Cela permet d’obtenir les motifs des IDTs et des PADs souhaités.

(Figure D.1.1).
8- Nettoyage du substrat.

9- Dépot de la couche guidante par voie chimique assistée par plasma «PECVDy

(Figure D.1.g).

Dans le but de pouvoir caractériser le dispositif, une étape d’ouverture des pointes de
contact est requise. Cette étape donne accés aux PADs des IDTs. Cette étape nécessite a
son tour des sous étapes pour pouvoir accéder aux PADs. Les étapes requises sont

résumées comme suit.
10- Dépdt d’une couche de résine photosensible par tournette (Figure D.1.h).
11- Exposition UV en utilisant I’aligneur de masques (Figure D.1.1).

12- Développement du substrat pour enlever les parties de résine non souhaitées «dans
le cas d’une résine négative, les parties non exposées disparaissent lors du
développement donnant ainsi accés aux parties de la couche guidante qui couvrent

les PADsy» (Figure D.1.)).

13- Nettoyage du substrat.
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14- Gravure par voie séche en utilisant la gravure physico-chimique qui utilise a la fois
le bombardement ionique et la réaction chimique entre les molécules générées a
partir d’un réactif et la surface du substrat «RIE : Reactive lonic Etching». Les gaz
typiques utilisés pour la gravure du SiO, sont des mélanges de CiFyH,. Ex. CF4

(Figure D.1.k). La réaction est comme suit.
e +CF,>CF+F+e”
Si0, + CF, - SiF, + 0,

15- Nettoyage de la résine restante (Figure D.1.1).

Enfin, et dans le but d’avoir en main notre capteur, une ultime étape de dépot de la

couche sensible a notre gaz cible est requise dont les étapes sont résumées comme suit.
16- Dépdt d’une couche de résine photosensible par tournette.
17- Exposition UV en utilisant 1’aligneur de masques (Figure D.1.m).

18- Développement du substrat pour enlever les parties de résine non souhaitées «dans
le cas d’une résine négative, les parties non exposées disparaissent lors du

développement» (Figure D.1.n).

19-Dépdt de métal de la couche sélective par évaporation thermique en utilisant

I’évaporateur (Figure D.1.0).

20-Procédé de lift-off pour enlever les parties de résine restantes. Lors de la
suppression de la résine, le métal déposé par-dessus ces régions disparait

automatiquement. Cela permet d’obtenir notre couche sélective (Figure D.1.p).

21-Nettoyage final du substrat.
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Figure D.1 Etapes de fabrication d’un capteur acoustique 4 ondes de Love.

Le Tableau D.1, le Tableau D.2 et le Tableau D.3 résument les principaux parametres

requis afin de pouvoir fabriquer le dispositif. Le résumé est divisé en trois parties.
i- Une premiere partie qui permet d’aboutir aux motifs des IDTs.
- Une deuxiéme partie qui permet le dépot de la couche guidante.

iii- Enfin, une troisiéme partie qui permet le dépot de la couche sélective.



B. Paramétres de fabrication

Les paramétres requis pour I’étape de la photolithographie identiques pour les trois
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masques sont résumés dans le Tableau D.1, le Tableau D.2 et le Tableau D.3.

Tableau D.1 Paramétres de fabrication pour I’obtention des motifs des IDTs.

Etape Equipement Parametres
Nettoyage Banc humide D.I — Acétone — IPA — D.I
Déshydratation Plaque chauffante 150°C — Smin
Dépdt de HMDS Tournette 15sec @ 500rpm puis 30sec
a 4000rpm
Dépot de résine «N-LOF 10sec & 500rpm puis 60sec
2020» Tournette 4 2000rpm
Cuisson Plaque chauffante de la 100°C — 1min
tournette
Exp 081t10r#1£(H\»/ «masque Aligneur de masques 68mj/cm?
Cuisson Plaque chauffante de la 100°C — 1min
tournette
Développ er;g::t «MF-CD- Paillasse Litho 150sec
Dépot du métal des IDTs fvanorateur Pression «5eTorr»
«110nmy» P Taux «0.5-1.5A°/s»

Lift-off «Kwik
Strip»

Nettoyage

Banc humide

Banc humide

4h «vitesse de rotation :
150rpm (2h) — 200rpm
(2h)»

D.J - Acétone — IPA - D.]
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Tableau D.2 Parameétres de fabrication pour le dépdt de la couche guidante et
I’ouverture des acces.

Etape Equipement Parametres
Puissance RF a 13.56MHz
«10Wy»
Pression «800mTorr»
Dépot de | h
epogufd;l:: Hene PECVD Température «300°C»
Gaz «2% SiH4 / Ar
(500sccm); N,O
(1410sccm)» [181]
(A 15sec a 500rpm puis 30sec
Dépot HMDS Tournette 4 4000rpm
Dépdt de résine «N-LOF 10sec a 500rpm puis 60sec
20205 Tournette 3 2000rpm
Cuisson Plaque chauffante de la 100°C — 1min
tournette
Exposition UV «masque Aligneur de masque 68mj/om?
#02»
Cuisson Plaque chauffante de la 100°C — 1min
tournette
Développement «(MF-CD- Paillasse Litho 150sec
26»
Pression «0.1Torr»
Gravure Gravure RIE Gaz «mélange CF H,. Ex.

Nettoyage

Banc humide

CFa» [181]

D.I — Acétone — IPA - D.I
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Tableau D.3 Parametres de fabrication pour le dép6t de la couche sélective.

Etape Equipement Paramétres
Dépdt de HMDS Tournette 15sec & 500rpm puis 30sec
a 4000rpm
Dépot de résine «N-LOF 10sec & 500rpm puis 60sec
2020» Tournette 4 2000rpm
Cuisson Plaque chauffante de la 100°C — 1min
tournette
Exposition UV «masque Aligneur de masque 68mj/cm?
#03»
Cuisson Plaque chauffante de la 100°C — 1min
tournette
Développement «MF-CD- Paillasse Litho 150sec
26»
Dépdt du métal de la . Pression «5e5Torr»
Evaporateur

couche sélective «100nm»

Lift-off «Kwik Strip»

Nettoyage

Banc humide

Banc humide

Taux «0.8A°/s»

4h «vitesse de rotation :
150rpm (2h) —200rpm
(2h)»

D.I — Acétone — IPA —D.I
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Annexe E — Fabrication et caractérisation des dispositifs
acoustiques

Figure E.1 Fabrication des dispositifs acoustiques.
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Figure E.2 Caractérisation des dispositifs acoustiques.
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Figure E.3 Photographie d’un substrat fabriqué.



