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Résumeé :

L objectif de ce travail est de proposer une méthodologie permettant de déterminer les constantes
d’élasticité monocristallines d’'une phase incluse dans un film mince multiphasé en prenant en compte
sa microstructure (multiphasage, porosité, texture et morphologie). La méthode présentée est basée
sur 'utilisation d’un test macro-mécanique, la technique d’excitation impulsionnelle, un test micro-
mécanique, la diffraction des rayons X sous chargement imposé, et la modélisation multiéchelle a
["aide du modéle autocohérent de Kroner-Eshelby. La méthode a été appliquée a une couche mince de
tungsténe biphasée déposée par pulvérisation cathodique magnétron et les constantes d’élasticité
monocristallines de la phase W, métastable ont été déterminees.

Mots clefs : modéles micromécaniques, constantes d’élasticité
monocristallines, diffraction des rayons X, dépdt, PVD, technique
d’excitation impulsionnelle, texture, multiphasage, morphologie, tungsténe.

1 Introduction

La prédiction du comportement élastique des composants revétus nécessite une parfaite
connaissance des constantes d’élasticité du revétement qui dépendent de ses propriétés
microstructurales. Une couche mince est généralement multiphasée, texturée, poreuse et présente des
grains sous forme de colonnes. De ce fait, seulement la connaissance de ses constantes d’élasticité
macroscopiques n’est pas suffisante pour prédire son comportement élastique. On peut citer comme
exemple le probléme de détermination des contraintes résiduelles qui nécessite la connaissance des
constantes d’¢élasticité monocristalline des différentes phases.

En utilisant la diffraction des rayons X (DRX), les constantes d’élasticité monocristallines d’un
polycristal peuvent étre déterminées a partir de ses constantes d’élasticité macroscopiques et ses
constantes d’élasticité radiocristallographiques [1-5]. Faurie et al. [6, 7] ont déterminé les constantes
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d’élasticité monocristallines de deux dépo6ts d’or monophasés, I’un non texturé et 1’autre avec une
texture de fibre. Cependant, a notre connaissance aucune étude n’a été faite sur des dépots multiphasés
en prenant en compte la texture, la morphologie des grains et la porosité.

Le but de ce travail est de développer une méthodologie permettant de déterminer les constantes
d’élasticité monocristalline d’une phase incluse dans un film multiphasé en prenant en compte ses
propriétés microstructurales (multiphasage, porosité, texture cristallographique et texture
morphologique). Afin de déterminer les constantes d’élasticité monocristalline, une complémentarité
entre outils expérimentaux et modélisations a été exploitée. La méthodologie est basée sur 1’utilisation
d’un essai macro-mécanique, la technique d’excitation impulsionnelle (TEI), qui permet de mesurer
une partie du tenseur de rigidité macroscopique de la couche déposée et un essai micro-mécanique, la
diffraction des rayons X sous chargement imposé, qui permet de mesurer la déformation du réseau
cristallin de la phase étudiee. Enfin, les données expérimentales macroscopiques et microscopigques
seront ajustées a I’aide du modele autocohérent de Kroner-Eshelby (KE) afin d’extraire les constantes
d’élasticité monocristallines. Une présentation schématique de la méthode est donnée par la Figure
1.La méthodologie développée a été appliquee sur un film de tungstene biphasé (W, + Wg) déposé par
pulvérisation cathodique magnétron pour déterminer les constantes d’élasticité monocristallines de la
phase W,.
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Figure 1 : Schéma représentatif de la méthodologie.

2  Bases théoriques : modele de kroner-Eshelby

Le modéle autocohérent de Kroner-Eshelby (KE) [8, 9] permet de relier I’état mécanique
macroscopique, noté ¢ et €, a 1’état mécanique microscopique, noté O'iﬂ et 819, a I’aide d’un tenseur de
polarisation satisfaisant & la fois la cohérence des déformations et des contraintes.

gh=(I+uh):e=Al:e 1

Giﬂ=(l+tb):6=Bb:o 2
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Avec t}, et ul), des tenseurs d’ordre 4 appelés tenseur de polarisation. L’indice Q représente
I’orientation de chaque cristallite dans le repére de I’échantillon et I’exposant i correspond a la phase
étudiée. AL, et Bl sont des tenseurs d’ordre 4, appelés respectivement tenseur de localisation
des déformations et tenseur de concentration des contraintes. | est le tenseur identité d’ordre
4.

En supposant que les cristallites peuvent étre représentées par des ellipsoides, le tenseur de
localisation des déformations Al, peut étre exprimé & I’aide de ’équation 3 :

i =[PC):(ch—C) +1] 3

Avec C le tenseur de rigidité macroscopique et P(C) un tenseur d’ordre 4, appelé tenseur de
Morris [10] et qui dépend de la forme de I’inclusion et de la rigidité du polycristal (équation
4):

1 T 2T

Pik]'l = E,’; sin 6 de.’; Yikjl dd) 4
Avec :
Yikji = Ki " ()& 5
Kip (®) = Cijpi§i&i 6
sin O cos ¢ sin 6 sin ¢ cos 0
& =——— S =— &3 = 7
a1 V) as

0<6<met0<¢ < 2msont les angles qui définissent la direction en coordonnées sphériques
du vecteur € par rapport aux axes de I’ellipsoide 2a;, 2a, et 2a; [11]. Les ratios de 1’équation 7
permettent de décrire la forme de 1’inclusion [11].
Dans le cas d’un polycristal constitué de deux phases et dans le cadre du modele de KE, le tenseur de
rigidité macroscopique et I’état de contrainte macroscopique peuvent étre exprimés a [’aide des
équations 8 et 9 :

C= [Va<cg: [P: (c§ — ©) + 1] " )aeq + Vg {ch: [P: (ch — €) + I]_1>Qeﬁ] 8

o= [Va(cf]‘: [P: (e — O + 1 Ngea + V (cg: [P: (cf2 - C) + I]_l)geﬁ] i€ 9



24°™ Congrés Francais de Mécanique Brest, 26 au 30 Ao(it 2019

A T’aide de la diffraction des rayons X, la déformation moyenne d’un groupe de cristallite, appelé
volume diffractant (VD), est déterminée a 1’aide du décalage du pic de diffraction par rapport a sa
position de référence. Elle est exprimée a ’aide du modeéle de KE par 1’équation 10 :

egﬁ(}l}i -7, [([P: (cb _ C) n I]_1>QevD :Cc L 0'] .n 10

Ou thkl}i et Ggll]f,l}i représentent respectivement la position du pic de diffraction d’un matériau

libre de contrainte (matériau de référence) et la position du pic de diffraction d’un matériau contraint.
h, k et | sont les indices de Miller. ¢ et ¥ sont respectivement les angles d’azimut et d’inclinaison
définissant la direction de la mesure 1 (équation 11, Figure 2).
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Figure 2 : Définition de la direction de mesure 7 par rapport au repére de 1’échantillon (x,y,z).

3  Détails expérimentaux
3.1 Elaboration

Un réacteur Plassys-MP450 a été utilisé pour déposer des couches minces de tungsténe a
température ambiante par pulvérisation cathodique magnétron sur des substrats en verre, en acier
inoxydable (316L) et en silicium. Une cible de tungsténe de forme rectangulaire (200 * 100 * 6 mm?)
ayant une pureté de I’ordre de 99.95% a été utilisée. Les substrats de verre, ont été utilisés pour
déterminer le module d’Young et le module de cisaillement des couches minces par TEI Les substrats
d’acier ont été utilisés pour les essais de DRX sous chargement imposé. Les substrats de silicium ont
¢été utilisés pour I’imagerie par microscope électronique a balayage (MEB). Les substrats ont été
nettoyés a 1’éthanol et a I’acétone puis fixés sur un porte-substrat animé d’une rotation (3tr/min) afin
de garantir I’homogénéité du dépdt. La distance cible-substrat a été fixée a 8 cm. Un vide poussé de
’ordre de 10™* Pa a tout d’abord été créé a I’intérieur de I’enceinte grace a un systéme de pompage.
Avant la phase de dépdt, la cible de tungsténe a été décapée pour éliminer les impuretés et la
contamination de surface. Les substrats ont été polarisés par un RF (radio fréquence, 13,56 MHz, une
puissance appliquée de 200 W) et nettoyés par des ions d’argon pendant 10 min (débit d’argon de
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25 sccm). Le dépot a été réalisé, sans RF, sous basse pression de 0,3 Pa avec un débit d’argon de
20 sccm et une décharge de 1A, appliquée a la cible de tungsténe a I’aide d’un générateur de courant
continu pulsé. Le dépbt a été réalisé pendant 4 heures sur I’une des deux faces des substrats et nous
avons obtenu une couche de tungsténe d’une épaisseur hy = 2.1 pm.

3.2 Caractérisations

Les constantes d’¢lasticité macroscopiques, Ex et Gy,, ont été mesurées par TEI en suivant la
méme procédure décrite dans les précédents travaux [12-14].

La morphologie de la couche de tungsténe déposée a été observée a I’aide d’un microscope
électronique a balayage Hitachi S3500 SEM-FEG.

L’analyse de la structure cristalline et de la texture de la couche de tungsténe déposée a été
réalisée a I’aide d’un diffractométre a rayons X, Bruker D8 Advance, équipé d’une anticathode de
cuivre délivrant un rayonnement de longueur d’onde A = 0.15418 nm.

L’ensemble film-substrat a été mis en flexion a I’aide d’un gabarit de chargement fabriqué par
impression 3D. Cing gabarits de chargement avec cing rayons de courbure différents ont été utilisés
(330mm, 150mm, 120mm, 100mm et 80mm). L’état mécanique macroscopique du film suite a la mise
en flexion est donné par 1’équation 12. Les mesures de diffraction sous chargement de flexion in-situ
ont éte faites sur les poles d’intensité des deux plans cristallographiques {440} et {520}.

h \ hE
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2R — 0 0
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—v 0 Vog, O
\ 0 0 E (Gxx + ny)/ 0 0 0

4 Résultats

La couche déposée présente une morphologie colonnaire. La forme colonnaire des grains a été
prise en compte dans la modélisation mécanique a 1’aide des ratios (tenseur de Morris) présentés par
I’équation 7. Les grains ont été considérés comme des inclusions de forme ellipsoidale avec un rayon
six fois plus grand dans la direction perpendiculaire a la surface du film que dans les deux autres
directions.

L’étude par diffraction des rayons X montre la présence de deux phases : une phase W, stable de
structure cubique centrée et une phase métastable Wy de structure cubique A15. La couche déposée est
constituée de 74.4% de phase W, et 25.6% de phase W,. La phase W, admet une texture {110}<110>
tandis que la phase W, admet une texture {100}<010>. La dispersion de la texture autour des
composantes idéales a été négligée. La méthode des groupes de texture a été utilisée dans la
modélisation mécanique. La description de la texture dans la modélisation mécanique a été faite a
1’aide des angles d’Euler selon la convention de Bunge [15].

Afin de calculer les constantes d’élasticité monocristallines de la phase Wy, les expressions du
tenseur de rigidité macroscopique et des déformations dérivées a I’aide du modéle de KE ont été
ajustées sur les résultats expérimentaux en minimisant une fonction co(t définie par la différence entre
les quantités expérimentales et les quantités calculées analytiquement. Les constantes d’élasticité
monocristallines de la phase W calculées sont ¢,,=350 GPa, ¢,,=108.8 GPa et c4,= 90 GPa.
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5 Conclusion

Une méthodologie permettant de déterminer les constantes d’élasticité monocristallines d’une
phase incluse dans un film mince multiphasé, texturé, présentant des grains sous forme d’aiguilles et
poreux a été développée. Elle est basée sur I'utilisation de deux techniques de caractérisation a deux
échelles différentes, macroscopique et microscopique, et la modélisation multiéchelle a I’aide du
modeéle autocohérent de Kroner-Eshelby. La méthode a été appliquée a un film de tungsténe biphasé
afin de déterminer les constantes d’élasticité monocristallines de la phase métastable Wy non connues
dans la littérature.
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