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CHAPITRE I

INTRODUCTION

De nombreux travaux ont eté consacrés a la production, par épitaxie,
de films semi-conducteurs monocristallins. Pour s'affranchir des sujetions
imposées par le substrat, un certain nombre d'auteurs (2-14) ont cherche
i mettre au point, depuis une dizaine d'années, differentes techniques
permettant d'obtenir des films monocristallins sur substrat amorphe ou
polycristallin,

La technique dite "par fusion de zone" semble la plus prometteuse :
le film est chauffé, jusqu'a son point de fusion, suivant une zone recti-
“ligne, allongée suivant une direction, que 1'on deéplace, & faible vitesse,
dans la direction perpendiculaire.

La source d'énergie, presque toujours utilisée, est le faisceau d'e-
lectrons dont le mouvement alternatif, & fréquence suffisamment elevee,
produit un chauffage uniforme.

Cette méthode n'est, en fait, que la transposition aux couches minces
de la technique proposee par Pfann en 1952, pour le raffinage des matériaux
massifs. Pour un film d'alliage, 11 faut s'attendre, en plus du processus
de recristallisation, & une redistribution des constituants.

Cette propricté a éte mise & profit, récemment, par Williamson (28),
pour rectifier les écarts a la stoechiométrie introduite dans les films
d'antimoniure d¢'indium, au cours de leur elaboration.

Les études presentées indiquent, toutes,les difficultés experimentales
dues a 1'instabilite de Ja zone, mais aucune analyse précise concernant ce
probleme n'est faite.

Y S




La limitation due & la contamination par le support est socuvent
évoquée, mais i1 n'existe aucun resultat a ce sujet.

Enfin, 1'analyse thermique du probléme, d'ol découle le choix des
conditions expérimentales {(fréquence de balayage, vitesse d'avance de la

zone) n'a pas été expliciteée.

Le but de ce travail est de préciser guantitativement ces trois
points, et d'analyser le processus de raffinage par fusion de zone.
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CHAPITRE II

ANALYSE FONDAMENTALE DU PROCEDE DBE FUSION DE ZONE
APPLIQUE AUX COUCHES MINCES

PREMIERE PARTIE : RAPPELS

pans la premiére partie de ce chapitre, nous exposerons difterents
résultats essentiels se rapportant a la solidification et & la fusion de
zone. Dans 1a seconde partie, nous les utiliserons pour aborder 1'étude
du cas particulier des couches minces.

2.1. Principe du raffinage par fusion de zone.

Considérons un alliage binaire A (solvant), B (soluté), et supposons
que le diagramme d'équilibre des phases au voisinage du point de fusion
du constituant A scit représenté par la figure 2.1 (p.4 ).

$i 1'on refroidit lentement depuis la phase liquide une solution de

concentration Cy, il apparait, a la temp&€rature T, un cristal de concen-

tration Cg. Le rapport Cs o ko est le coefficient de distribution d'équi-
> [

libre.

Pour un alliage dont le diagramme d'équilibre est du type de celui de
ja figure 2.1 (p.4 ), ko est inférieur & 1'unité. Pour un alliage dont Te
diagramme d'équilibre est du type de celui de la figure 2.2 (p. 4), ko
est supérieur & 1'unite,

Nous ne considérerons dans ce qui suit, sauf mention particuliére, que
les alliages présentant des coefficients k. inférieurs & 1'unité.

Considérons un.11ngot de 1'alliage A.B précédenment décrit, dans le-
quel est translaté, & vitesse constante suffisamment faible,une zone fondue

de longueur £ constante (fig. 2.3a, p.4 ).
R
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Si la concentration en soluté B dans la zone fondue est supposée
uniforme, de valeur Cp, 1'alliage se solidifiant, présente au voisinage
de 1'interface liquide-solide, la concentration koCp, en supposant que la

solidification se fasse dans des conditions trés proches de 1'équilibre.

Pour les alliages ol ko est inférfeur a 1'unité, 11 y a rejet du
soluté dans la zone. Pour les alliages ol ko est supérieur & 1'unite,
il y a appauvrissement de la zone en solute.

En répétant plusieurs fois 1'opération, i1 est possible de separer
les constituants composant 1'alliage (15a). C'est le principe du raffinage
par fusion de zone.

2.2. Redistribution du soluté pendant la solidification

La concentration, en pratigue,n'est jamais uniforme dans la zone.
Pendant la progression de 1'interface liquide-solide, Te soluté rejete
dans le liquide tend & s'accumuler au voisinage de 1'interface. Si la
zone n'est soumise & aucune agitation, le transport du soluté dans la
masse liguide se fait par diffusion. En pratique, le liquide est rare-
ment immobile. L'agitation dont i1 est le siege peut résulter de mouve-
ments de convection. Elle peut &tre volontairement introduite pour homo-
généiser la concentration, comme cela se fait souvent dans le procédé par
fusion de zone, ou dans le tirage des cristaux. Par suite de la viscosite,
Tes mouvements du liquide s'annulent dans les couches voisines de 1'in-
terface et le transport du soluté y est dit & la diffusion. Loin de 1'in-
terface, pour une zone suffisamment Jongue, la concentration est unifor-
misée par 1'agitation et prend la valeur C_ (fig. 2.4, p. 4 ).

On est amené a définir trois coefficients de distribution :

- Coefficient de distribution d'équilibre

L’

ko R=0




- Coefficient de distribution effectif

Kerf = %E » RED

- Coefficient de distribution & 1'interface

*=ls

, R#0O
CL, 7

CL»> CL » Cg et R sont, respectivement, 1a concentration dans la zone
=]
liquide, & une distance de 1'interface ofi elle est uniforme, 1a concentra-
tion dans le liguide & 1'interface, la concentration dans le solide a 1'in-

terface, la vitesse de progression de 1'interface (fig. 2.4, p. 4 ).

2.2.1. Coefficient de distribution d'équilibre

I1 peut &tre obtenu & partir de diagramme d'équilibre de 1'alliage.

Pour les sd]utions diluées, 1'équation de Van't Hoff fournit une re-
lation entre la pente du liquidus 1/dC/dTy, Ta pente du solidus 1/dCyg/dTs,
la chaleur latente du solvant L, sa température de fusion Tp et la cons-
tante des gaz parfaits R (16a) :

di  dCg L
aT, dig ~ E}EE

Cette solution permet de déterminer la pente du solidus connaissant

celle du liquidus, plus accessible generaiement.

Thurmond et Struthers (17) ont donne une expression théorigue de ko,
prés du point de fusion du soivant.

2 M'E - ARy AH'E

Log ke -
RT RT'm

ou AH'r et AH'M sont respectivement les enthalpies de fusion et de
mélange du soluté dont le point de fusion est T'm?K.
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2.2.2. Coefficient de distribution effectif

Burton, Prim et Slichter ont donné 1'expression du coefficient de
distribution effectif dans le cas particulier de Ta croissance, en régime
permanent, d'un cristal tournant, tiré d'un bain de fusion. S'inspirant
du modéle de Nerst pour la dissolution des solides, ils supposent que le
transport du soluté est uniquement dG & la diffusion dans une couche d'e-
paisseur 3, fonction du degré d'agitation du liquide. Au-dela de Ta couche
d'épaisseur 8y, la concentration dans le liquide est supposée constante
et &gale a C_ (18). |

L'expression trouvée est la suivante :
k*
k¥ - (1-k%)e b

Keff =

ol A= BSE, , D est Te coefficient de diffusion du soluté dans le liquide,

* est le coefficient de

R est la vitesse de progression de 1'interface, k
distribution & 1'interface, dépendant certainement de la vitesse de crois-

sance R.

Lorsque R tend vers O, k* tend vers ko. Les coefficients de distri-
bution effectifs ont été mesures, pour quelques élemants, dans le Germa-
nium. Aux faibles vitesses de croissance, la theorie ci-dessus n'a paé
été contredite par ces experiences (19).

Pour les grandes vitesses de croissance, cette théorie conduit & un
coefficient Kerf voisin de 1'unité, ce qui est en contradiction avec cer-
tains résultats comme 11 sera vu plus lein.

Wagner (20) a donné une solution au probiéme lorsque les courants de
convection sont dus a& des changements de densite avec la concentration: Le
coefficient de distribution effectif est donné en fonction d'un terme sans
dimension, dans lequel intervient la vitesse de croissance.




Les calculs montrent que la convection ne joue un rdle important gqu'aux
faibles vitesses, alors qu'aux vitesses élevées, le coefficient de distri-
bution tend vers 1'unite.

Les effets de la convection thermique ont été étudies par Hurle,
Wilcox et Fulmer (32), Cole et Winegard (2Y) (30), et d'autres. Ils ont
mis en évidence le fait que les fluctuations de temperature dans le 1i-
guide sont liées au gradient de température horizontal. Cole et Wine-
gard {(30) ont montré, pour un cas particulier de 1'alliage etain ~ plomo,
que la convection thermique est prepondérante. Toutefois, il n'est pas
permis de généraliser cette conclusion. Ils ont egalement exprime le
coefficient de distribution effectif, kgfe. en fonction de R, ko, du coef-
ficient de diffusion D et de la quantité g5 definie plus haut. Ils ont
obtenu 1'expression

Ko

Kaff =
¢ 3R

1 - 255 (1-ke)

3. est solution d'une equation du 5e degré ol interviennent :
5 g

1- 1a hauteur de 1'interface,

2- 1a vitesse de croissance R,

3- 1'epaisseur de la couche limite thermique gy,

4- la vitesse maximale Vg du liguide dans son écoulement parallélement a
1'interface.

Ces deyx derniéres gquantités se calculent d'apreés les données physigues
du systéme.

Lorsque R tend vers 1'infini, les calculs montrent que 3%% tend vers
1'unité et Koee tend vers 1lunite.

Les théories précédentes n'expliquent pas le changement de Kkeff avec
1'orientation (21), (22), ou de changement de signe de (1-keff) aux vi-
tesses élevées, pour différentes concentrations d'impuretés dans le Germa-

nium (23), (24).
Y SR




2.2.3. Coefficient de distribution & 1'interface

L'explication a d'abord été tentée par Hall (21). I suppose que la
variation de k® avec la vitesse est due a 1'existence, & 1'interface 1i-
quide - solide, d'une couche adsorbée qui, incorporée au solide, verrait
sa concentration décroitre de la valeur ksC vers la valeur d'équilibre
keCi, Jusqu'a ce qu'elle soit recouverte par une nouvelle couche. Le mo-
dele conguit a 1'expression :

. bs
= ko + (Kg = ka)g WX

Dg est le coefficient de diffusion du soluté aans le solide a 1'interface,

k#

LA est la distance interatomique,
R la vitesse de croissance.

Un modale plus élaboreé est di & Trainoret Bartlett (25). Ces auteurs
supposent 1'existence d'une couche adsorbee 3 1'interface. Ils supposent
que la croissance cristaliine se fait par 1'avance a la vitesse V% d'une
marche, parallélement au plan de plus granae aensite atomique.

Raésolvant 1'équation de diffusion pour la marche, ils trouvent, pour

k*

ticuliéres, par la figure 2.5 {p. 10), ol Tg et 14 sont les temps de col-

, une variation avec ia vitesse, représentee pour certaines valeurs par-

lage & 1'interface, respectivement, d'un atome de solute et d'un atoune

d'impureté,

Leur theorie explique également 1'influence de la concentration sur
k¥ comme 1'indigue la figure 2.6 (p. 10). Pour les faibles vitesses de re-
cristallisation, comme c'est géneralement le cas dans 1'etude que nous en-
treprenons, la solidification se fait dans des conditions voisines de 1'e-
quilibre, et le coefficient de distribution & 1'interface différe tres peu
de Ko.

2.2.4. Segrégation aux joints de grain

Ce qui précéde suppose implicitement que la phase resolidifiée est
monocristalline. /
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Ainsi, la croissance dy Gallium monocristallin conduit & une bien meil-
leure ségrégation des impuretés que celle du Gallium polycristallin (26).
Ceci est attribué au piégeage des impuretés aux joints de grain, pendant
1a solidification.

D'aprés Tiller (27), pour les faibles valeurs de ko, la ségrégation aux
joints de grains ne pourrait &tre importante et modifier de maniére appré-

ciable le coefficient de distribution effectif global, que si Ta surfusion

constitutionnelie est présente & 1'interface.

2.2.5. Distribution du soluté aprés une passe

Nous considérons maintenant la ségrégation introduite dans un lingot:
de concentration initiale Co, aprés passage de la zone comme ]'1ndiqq¢,}a
figure 2.3. {p. 4 ). Le terme lingot doit &tre pris ict, dans un sengﬁééﬁ ’
néral incluant les couches minces dont le cas est schématisé sur 1aff "_
figure 2.3b (p. 4 ). On retrouve en effet, 1'équivalent de tous les ele-
ments propres au matériau massif de la figure 2.3a (p. 4 ). '

On peut distinguer généralement trois domaines (fig. 2.7, p.i2 ){@"

- Un domaine transitoire initial ol la concentration croit de k*C, a Co

- Un domaine de régime stationnaire, atteint quand ¢ = %i
<]

- Un domaine transitoire final, débutant quand 1'interface parvient & la
distance g de 1'extrémité (15b).

Nous ne considérerons que le seul domaine intéressant pour le raffi-
nage par fusion de zone : Le transitoire initial. '

L'atude de ce transitoire est traitée dans Je cas général, a la reé-
férence {15b) et les résultats sont exprimés en fonction du coefficient
de distribution effectif et de la largeur de zone (.

.-./-oc
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Concentration
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Pour la premiére passe, la distribution du soluté dans le transi-
toire initial est donnée par la relation (15b}) :

- keffX ‘
1] Cs = Co [(T-kerf) (1-& 7L ) + kesfl

Lorsqu'il n'y a aucun mouvement de convection dans le Tiquide, le
transport du soluté y est di uniquement & la diffusion. 11 n'est a]ors
plus possible de définir un coefficient de distribution effectif. Le pro—
blame ne peut étre traité qu'en résolvant 1'équation de diffusion 4 la=~
quelle obéit le transport du soluté dans la phase liguide. A notre cqﬁﬁaiéf
sance, ce probléme n'a été résolu que dans le cas de la so]idificatiohif

progressive d'un lingot semi infini, & partir d'une extremite (fig. ég
Smith et al (35), Memelink (36) et Hulme (37) (qui a en outre tenu cd@:téfﬂ.
des différences de densité entre solide et liquide), ont montré que la _?
concentration Cs du soluté dans le transitoire initial obeit a la rela ioﬁ }

R R
Vix AR . \Ij .
[2] Cs(x) = %‘Co 1 + erf___g___ + (Zk*—T)e K q—DX el"fC!ZK 2]! U

avec comme signification : e
Cs(x) : Concentration dans le solide recristallise, & la distance Ko
Co :  Concentration initiale dans le lingot liquéfie. ‘

R ; Vitesse de'progression de 1'interface liquide solide, suppéﬁéé
uniforme. g
K :  Coefficient de distribution de 1' interface.
D : Coefficient de diffusion du soluté dans le liguide.
g=1- k™
Memelink a montré que pour
™ < 0,6 et pour Eﬁ 2 3, Cg tend vers :
| %, -4k*(1-K)t
[3] Cs(T) = Coll-(1-2k")e 1

Pohl (38) a proposé pour les petites valeurs de k* 1'expressionf{3;:[

veid o
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* %, #R
(3'1. Ce(x) = k*co[x + L e (MR IR }

Auparavant, Tiller et al (39) supposant, & priori, une variation
exponentielle de Cs(x), €taient parvenus & Ta relation :

4] Cg(x) = Co[U-k") [1-eB*] + k!]
R
~anll

avec g = k*% i1-e g ]‘]

ol £ représente, maintenant, la longueur de la zeone fondue sur le ]1hg@£ lJ
(fig. 2.10, p. 15). SR

Si 1'on fait tendre £ vers 1'infini, Ja relation [4] se confondi:;f"
avec les relations [3] et [3'] pour les faibles valeurs de k*. Dans tﬁgs
les cas, les résultats qu'elle donne différent peu de ceux que fourni£f _
la relation [2], mathématiquement exacte (35). o

Or, les relations [1] et [4] sont formellement identiques. Par 6§ﬁéé¥ :
quent, si 1'on admet 1'approximation de Ta relation (4], pour un procééi.
sus de solidification controle par diffusion, la segrégation, 1ntroduﬁte_
dans le lingot aprés passage de la zone, est 1a méme gue si ceI]e-ci;xf:
parfaitement agitée, avait la longueur : =

R
.Y
(5] gr= 3 [1-e U }

2.2.6. Distribution du soluté a la ni€Me passe

La concentration dans le solide recristallisé aprés la niéme passe -
a été calculée par Reiss (40), Lord (41) et Milliken (42) pour un Tingot
semi-infini (fig. 2.11, p-17 ), puis par Braun et al. (43) pour un lingot
fini, dans 1'hypothése d'une zone de concentration uniforme, c'est-a-dire
parfaitement agiteée.

Y
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Toutefois, 1'approximation qu'elle constitue pour une zone ou n'intervient
que la diffusion comme phénoméne de transport, n'a pas éte estimee dans

le cas de n passes. Il est cependant raisonnable de penser que 1‘'appli-
cation des résultats connus, compte tenu de 1'équivalence (5], doit four-
nir probablement un ordre de grandeur d'autant plus satisfaisant que i*
est plus petit.

2.3. Surfusion constitutionnelie et stabilité de 1'interface

Les théories exposées précédemment supposent une interface 1liquide-
solide plane, avancant & vitesse constante. Les calculs sont en défaut
quand ce n'est pas le cas. Pour une interface convexe par exemple, le
soluté ne reste pas a 1'intérieur d'un tube cylindrique. (fig. 2.12, p.35 ).
La concentration, dans la phase resolidifiée, est abaisséa. Pour une in-
terface concave, 1a concentration est, au contraire, augmentée.

En présence de surfusion constitutionnelle, 1'interface cesse d'étre
plane. Lorsque la surfusion est faible, 1'interface se présente sous la
forme d'un arrangement hexagonal compact, plus ou moins régulier, de pro-
tubérances dont le développement constitue la croissance cellulaire
(fig. 2.13, p. 35).

Le soluté, rejeté a 1'interface, tend & se concentrer de préférence
entre Tes cellules et sa concentration est maximale 4 la jonction de tﬁois
cellules.

Lorsque Ta surfusion constitutionnelle est plus importante, la crois-.
sance devient dendritique. Ces phénoménes ont été étudiés expérimentale-
ment par Rutter et Chalmers (45). Tiller et al.(39) ont fixé le critére
de stabilité de 1*interface en exprimant la condition d'absence de subfﬁf'
sion constitutionnelle : o

R N
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G mCo ]"k‘
Lel R> -0

Gradient thermique dans le liquide & 1'interface
Vitesse de croissance
m : Pente du liquidus au point de fusion du solvant
Lo : Concentration initiale du lingot
k®: Coefficient de distribution & 1'interface
D : Coefficient de diffusion du soluté dans le liquide
Cette relation a été vérifiée expérimentalement par Walton et a11(46)
pour 1'alliage Sn-Pb, et par Plaskett et Winegard (47), pour les a1liage$
Sn-Phb, Cn-Bi, Sn-Sb, qui en ont conclu la validité pour tous les alliages
métalliques.

Récemment, Sekerka (48) a fait le point sur cette question et a mon-
tré que la relation [6] n'était qu'une approximation, toutefois parfaite-
ment admissible en ce qui concerne les alliages d'étain, et surtout avec
les fortes valeurs de G/R utilisées ici.

DEUXIEME PARTIE : ETUDE DU CAS DES COUCHES MINCES

Nous avons vu au paragraphe 2.2. gue le coefficient de distribution
pouvait varier fortement avec 1'intensité des mouvements de convection
dans la zone. Les résultats rappelés jusqu'd présent ont généralement
trait aux lingots dont les dimensions sont au moins, disons, de 1'ordre
du centimétre. Or, les couches minces dont i1 sera question par la suite,
- présentent au plus, une épaisseur de 1'ordre de quelques microns, et 3es
zones que nous formerons sur ces couches auront une largeur maximale de
1'ordre du millimétre.

Dans les phénoménes de convection, la viscosité exerce toujours une
action de freinage, dont 1'effet s'accroit lorsgue les dimensions de la
celiule contenant le fluide diminuent.

cordons
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Par conséquent, i1 convient d'estimer 1'importance de la convection natu-
relle dans le cas des couches minces, et d'en déduire les consequences
sur la ségrégation du soluté dans ia phase recristallisée.

Les théories donnant Ta distribution du soluté a la niéme passe
(§ 2.2.6.), ne tiennent pas compte de la contamination éventuel lement
apportée par les parots du moule. Dans le traitement par fusion de zone
des couches minces, la contamination peut devenir trés importante, puis-
que le volume de matiére traitee est faibie par rapport & 1'aire conta-
minante (interface substrat - couche).

C'est pourquoi nous nous proposons, dans la deuxiéme partie de ce
chapitre, de calculer la contamination a la niéme passe lorsqu'il y a

attaque du sybstrat par la couche en phase liguide.

Enfin, nous dégagerons les critéres nous ayant permis, pour 1'é&tude,
Je choix de 1'alliage constituant la couchsg et du substrat,

2.4, Mouvements convectifs dans les zones formees sur les couches minces.

Si 1'on applique la théorie de Cole et Winegard (30} eévoquee au?'
§ 2.2.2., au cas des couches minces d'etain de 5u d'épaisseur, avec comme
vitesse de croissance 50u/s et comme gradient thermique 4 ]'1nterface{
10° degrés/cm (§5.1.2.), on trouve pour keff une valeur négative | Leur
théorie est en défaut dans ce cas, probabiement parce que leur modé1efde‘

Ta couche limite n'est plus appiicable.

D'autres études, basées sur 1'analyse dimensionneile, ont été menees
sur la convection thermique. D'aprés Dropkin et Somerscales (33), la
convection turbulente, dans une cellule verticale (fig. 2.8a, p.12 ), s'é-
tablirait pour un nombre de Rayleigh* supérieur ou égal & 5.105.

% Le nombre de Rayleigh Ra est Te produit du nombre de Grashof Gr (defini
ci-dessous) par le nombre de Prandtl Pr = Cpu/k, ol Cp est la chaleur spe~
cifique & pression constante, u la viscosité dynamique et k la conductivité

thermique. /
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Dans Teur expérience, les auteurs n'ont pas conclu & 1'influence du
rapport H/L. Pour Landis par contre (Voir discussion de (33)), Te nombre
de Grashof serait déterminant dans 1'établissement de la convection tur-
bulente. Pour une cellule étroite (E = 20}, 11 estime qu'elle s'installe
pour un nombre de Grashof voisin de 2.10%. 17 suggére, a 1'appui d'autres
auteurs, que le rapport H/L intervient explicitement. Toutefois, dans les
résultats cités, ce rapport est toujours affecté d'un exposant faible et
son influence reste certainement limitée.

L'application du critére exposé ci-dessus au cas des zones fondues
est quelque peu hardie , puisque la température des deux interfaces est
identique (fig. 2.8b, p. 12), alors que dans les cellules de la fig. 2.8a,
(p.12 ), une différence de fempérature est maintenue entre les deux plaques.

A défaut de données précises, nous négligerons le rapport épaiséeur /
largeur de zone (rapport H/L dans les cellules), qui, comme on le saif;'”7“
intervient. Ce qui suit, ne doit donc &tre considéré que comme une préﬁiéré
indication. f

Le nombre de Grashof s'exprime ainsi

G = .*:Mi;m
L : largeur de 1a cellule,
p : densité du liquide,
g : intensité du champ de pesanteur,
AT : différence de température entre les plaques de la celiule,
g: coefficient de dilatation volumique,
u:  viscosité dynamique du liquide.

Faisons intervenir pour le cas des couches minces, le gradient ther-
mique G; dont 1'équivalent est T; , alors,

LY
v M
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Prenons comme valeurs courantes,
£ = 0,1 cm
G 103 degrés/cm (§ 5.1.2.)

i}

Par ailleurs,

p = 7,3 g/cm3

B = 12.1075 (34)

u = 0,019 poises & 240° (34)
g = 980 cm/s2

On obtient :

i

107% x 7,32 % 980 x 10% x 12 x 107°

5 V2 X 103
0,019

Gy
Ce résultat tendrait & prouver qu'il n'y a pas convection thermidué.'

11 convient de vérifier si le gradient de concentration peut induire.
des mouvements de convection. o

La cause provoquant la convection, quelle que soit son origine, L
est le gradient de densité devant 1'interface, dont 1'effet global s'ex-
prime par i'intégrale :

AIEE
1 i/r Apds
0

3 est la distance & 1'interface au-deld de laquelle la densité est subposée
uniforme.

Cette intégrale est égale & :
Bppar pour la convection thermique,
Ap 35 pour 1a convection de concentration,

ol Agr et ip, sont les variations moyennes de densité dues, respectivement,
au gradient thermique et au gradient de concentration.

ceid e
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a7 et 3, ont éteé déja définies et sont, respectivement, 1'épaisseur de la

couche limite thermique et 1'épaisseur de la couche ol la concentration varie.

Pour les solutions diluées, on peut admettre la relation

— = mg ~ W
Apg = pbC wj%mg_aﬁ

AC : variation moyenne de concentration dans la couche d'épaisseur 3g
: masse volumique du coeur du liquide

mg : masse d'un atome du soiuté B

my : masse d'un atome du solvant A

Pour 1'alliage 5n-Pb,
bps ~ piC

et :

Apgds = pAC3g

9 est de 1'ordre de %, soit pour R = 50w/s et D = & 1072 cmzls, dg = 107¢ cm

Avec AC = 0,05, qui est une valeur assez é&levée,
Bryds = 5 107%

Pour 1e cas thermique, i1 est raisonnable de prendre oy égal a £/2
comme 1'indique la figure 2.8c (p.12).

Pour £ = 0,1 cm, 57 = 0,05 cm

Avec un gradient de 1000°/cm, la différence de température sur la
zone peut &tre de 1'ordre de 50°C. D'aprés (34), fpy max vaut alors
6 x 1073p.
R AR
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o7 peut &tre pris voisin de 0,5 Apy max, et,

Foa7 = 0,6 x 6 x 107° x 0,080 = 1,6 107%

Les intégrales I sont du méme ordre de grandeur, aussi bien pour le
cas thermigue que pour celui relevant des changements de concentration.

Cette conclusion ne contredit pas 1'hypothése que nous posons dé§"'
maintenant, selon laguelle le transport du soluté dans les zones formées
sur les couches minces, est di & la diffusion. * 3

2.5. Contamination & la n'°™ passe

On démontre (annexe 1) gue 1a contamination €, introduite par Té syp-f

port, & la distance réduite a =-% vaut pour k petit :

1°) pour & << 1

.
(71 Eml&‘aaf-éﬁ_:

2°) pour €] >>:1

ht
81 € a bgoR n

: Contamination exprimée par la concentration d'impuretés 1ntroduﬁ;e$;tf

= 40

: Quantite delcqﬁfaminant, par unité de surface contaminante et p&'

unité de tembs;fdissoute par le liguide,
ps : Masse volumique du solide,
: Largeur de zone,
: Epaisseur de la couche,

: Numéro d'ordre de la passe,

L

e

R : Vitesse de recristallisation,

n

k" : Coefficient de distribution & 1'interface.

% La distribution du soluté, & la niéMe passe (en 1'absence de contamination)
se calcule & partir de 1a theorie générale rappelée au § 2.2.6, en tenant
compte de la relation d'équivalence [5].

A
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Si 1'on se fixe une concentration €’ maximale de contaminant & 1a
distance a, on obtient pour h, les deux inéguations suivantes, en négli-
geant la concentration du soluté initialement existante dans 1'alliage
a raffiner,

1%) kMac< 1
01 <EpseR
Lk a
2°) K>
o+
o1 k< S PseR
'

Prenons le cas des dépdts de Silicium sur corindon, ol 1'un des pro~
duits contaminants est 1'aluminium (1), avec les valeurs suivantes o

2 x 1073 (AT dans 1)
0,1 cm '

5 X 10f4”cm

5 x 1073 cn/s

1l

1

H]

i
£
15
R

n

Plagons~nous au. point a = 1

Remplagons le produ1t¥3+bs par son équivalent®™ en atomes par Qm?fg

h doit s'exprimer alors en atomes/cmé.s.
Pour que%ﬂ* reste inférieur ou &gal a 1013 at/cm®, par exemp1e,i£:
devrait répondre 4 la condition [9] : ‘

10'3 x 5 x 1074 x 5 x 1073
1077 x 2 x 1073 x 1

h <

soit

2.5

h < 10]] atomes/cm
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3 de corindon. En

I1 y a environ 6.1022 atomes d'aluminium par cm
supposant que la totalité de 1'aluminium 1ibérée par 1'attague du corindon
reste confinée dans la couche, 1a valeur de h trouvée ci-dessus corres-
pondrait & une vitesse d'attaque de 6.]0']] cm/s, soit environ 0,3 K/mn.
Les vitesses d'attaque, constatées dans le cas du silicium sur corindon,

sont bien supérieures & cette valeur.

17 n'est donc pas possible d'envisager, pratiquement, le raffinage:_
des couches de silicium sur corindon par fusion de zone, telle qu'elle a
été présentée jusqu'a maintenant.

D'une maniére générale, le procédé n'est applicable qu’aux couches
ne réagissant pas avec leur support.

Pour contourner la difficulté, Mataré (43) propose ]'application de
la technique dite de "fusion de zone dans un gradient thermique" (15c).
Pour le cas du silicium sur corindon, 11 suggére 1'emploi de 1'eytectique
Si.Au pour former la zone, dont le bas point de fusion, 370°C, Timiterait
la réactivité du silicium.

2.6. Eléments déterminant le choix de 1'alliage

Parmi ces &léments interviennent en premier :

- e coefficient de distribution

11 doit &tre pris suffisamment faible pour que 1'effet de raffinage
soit clairement mis en évidence. 11 ne doit pas étre pris trop faib1e; car
i1 favoriserait 1fétab1iésement de la surfusion constitutionnelle que'hous
voulons éviter. Une valeur convenable est k = 0,1.

- Le pofnt de fusion de 1'alliage

11 est & considérer en médme temps que celui du support.

R S
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L'appareiliage utilisé pour provoquer les fusions ne permet pas d'obtenir
facilement des puissances supérieures & 2 watts. Ceci nous contraint a
n‘envisager que des eélévations de température inférieures a 250°C, pour
des supports en verre ou en silice de 0,2 mn d'épaisseur (Annexe II).

- Le coefficient de conductibilité thermique de 1'alliage

11 doit &tre faible autant que possible, ce gqui réduit 1'énergie
nécessaire 3 la fusion (Annexe II). Toutefois, pour les couches minces
d'épaisseur inférieure & 5.000 R, la conductivité thermique joue un rdle

secondaire.

- Le coefficient de conductibilité thermique du support

IT joue un rdole plus important que le précédent. L'annexe II montre
la nécessité de choisir un isolant thermique comme matériau du support.

D'autres &léments d'intéraction entre support et couche déterminent
le choix : ‘

La réactivité de la couche sur le support au point de fusion, a été

évoquée longuement au § 2.5.

La mouillabilité du support par la couche fondue sera envisagée
cau § 5.3.

L'accord des coefficients de dilatation de 1'aliiage et du support
doit @tre, autant que possible, realisé au mieux.

Enfin, un &€lément propre au support, est sa résistance au choc
thermique. De ce point de vue, la silice est meilleure que le Pyrex. Avec
les conditions expérimentales choisies, ce dernier s'est pourtant révéié
satisfaisant. '

ool ens
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Ces différents éléments nous ont conduit & choisir pour les couches,
1'alliage Sn-Pb dont le coefficient de distribution est 0,13 (30), et
pour support de ces couches, des lames de pyrex d'épaisseur 0,2 mm.

La concentration en plomb de 1'alliage est déterminége en fonction
de %, d partir de la relation [6] qui se met sous la forme :

R.D ke
Lo E “% Toko

D peut étre pris égal & 3.107° cm?/s.
m = 100°C pour 40 pour cent.

La condition ci-dessus s'écrit :

Co R

-6
= < 1,2 10

(1]

---00000---
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CHAPITRE III

APPAREILLAGE EXPERIMENTAL

3.1. Source d'énergie

La relation [11] du chapitre précédent nous indique qu'il faut créer
un gradient de température élevé & 1'interface de recristallisation, si
1'on veut éviter d'étre contraint & T'utilisation de vitesses de cristal-
Jisation trop faibles et difficiles & maintenir uniformes. Ceci implique
une source d'énergie suffisamment intense et & forte densité de puissance.
I1 faut environ 2 watts pour former une zone de 1 cm sur une couche d'étain
déposée sur un support en verre de 0,2 mm d'épaisseur (Annexe I1).

Le rayonnement thermique, issu d'un fil chauffé par effet joule et
tendu parallaiement & 1'échantillon, a d'abord é&té utilisé par Ernst Leitz
Gesellschéft, pour la recristaliisation de matériaux fluorescents pour
écrans (46), puis par Williamson (28) pour la recristallisation de couches
d'antimoniure d'Indium. Ce procédé n'est pas favorable & 1'obtention de
fortes densités de puissance, ce qui n'est pas le cas du bombardement
glectronique (47).

la mise an oeuvre la plus commode consiste & défléchir alternative-
ment, suivant une loi convenable, Je faisceau d'électrons issu d'un canon.
$i le mouvement est assez rapide, 1'effet thermique, & 1'impact, est uni-
forme sur le segment balayé par ce que nous appelerons ie spot, de meme
que 1'effet lumineux produit sur 1'écran d'un oscilloscope apparait uni-
forme pour des vitesses de balayage suffisamment rapides. L'effet thermique
ainsi produit est utilisé pour former la zone fondue. 3a transiation peut
atre obtenue soit par déplacement de 1'échantillon (zone immobile dans
T'espace) (48), soit par une déflexion du faisceau perpendiculaire a la
précédente (échantillon immobile). C'est Ta méthode la plus utilisée,

veid s

Fig. 3.10 (p. 28) - Appareil & faisceau d'électrons.
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e bombardement &lectronique, nettement plus complexe que le fil
chaud, autorise cependant une bien plus grande souplesse d'utilisation,
ce qui a déterminé notre choix. On trouvera une étude des performances du
faisceau d'électrons aux références (49) (50) (51).

3.2. Appareil & faisceau d'électrons

Nous avons converti un microscope @lectronique RCA type EMU en appa-
reil & faisceau d'électrons, congu autour du canon, du condenseur et du
systéme de pompage originaux (fig. 3.1, p.31 et fig. 3.10, p.28 ).

Le canon a &lectrons (fig. 3.2a, p.34 ) est du type classique &
filament en tungsténe polarisé automatiquehent et chauffé par un courant
alternatif de 185 Khz (fig. 3.2b, p.34 ). Le filament d'origine, de dia-
métre 0,07 mm, a di &tre remplacé par un filament de 0,15 mm dont la

durée de vie s'est révélée bien supérieure dans nos expériences. Le se-
condaire du transformateur d'alimentation a &té rebobiné en conséquence.

Prismes dedéviation : Le faisceau, aprés passage dans le condenseur,
est dévié dans deux directions perpendiculaires, X'OX, Y'OY (fig. 3.3, p. 37)
Les déviations sont obtenues par les champs d'induction agissant respécti—
vement suivant les directions Y'0Y et X'0X.™ (On trouvera une étude sur .

les prismes de déviation & la référence (58)).

Le champ d'induction by, agissant suivant la direction Y'OY et
produit par le circuit magnétique Ga,varie suivant la loi :

by = By (-1+2~;E) O§t<T';

By est la valeur maximale du champ
T est la durée d'une passe.

% On n'a pas retenu la possibilité de dévier le faisceau par des champs
électriques. La forte tension d'accélération (50KV) et 1'encombrement
restreint de 1'appareil auraient conduit & des potentiels élevés, d'uti-
Tisation délicate.
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Cette loi est représentée par la figure 3.4. (p. 34)., La déviation
du faisceau est proportionnelle & by, et le déplacement lingaire du spot,
3 la déviation angulaire puisqu'elle reste faible.

En conclusion, le déplacement du spot suivant la direction Y'OY suit
la loi linéaire suivante :

ey = By (—1 +-2T§)

représentée sur la figure 3.4, (p.34 ).

Comme, généralement, la durée d'une passe est de }'ordre de quelques
minutes, le champs by et le courant iy qui le produit, sont proportionnels
et par conséquent :

iy = Iy (—1 +‘?"ft)

Cette fonction est représentée graphiquement par la figure 3.4. (p.34 ).

{e schéma de 1'alimentation de la bobine est donné figure 3.6. (p.40 ).
ta variation linéaire est produite par le mouvement uniforme du curseur
d'un potentiométre & rotation. Le mouvement de rotation est obtenu par
un moteur synchrone. La valeur maximale ly, du courant iy, injecté dans
1a bobine, est déterminée par un couple de diodes ZF8,2, montées en oppo-
sition, et limitant la tension aux bornes de la charge sur laquelle dé-
bite 1'amplificateur. La durée de variation T est fixge par la vitesse
de rotation du moteur d'entrainement du potentiometre (1t/h, 4t/h, 0,25t/h),
et par le gain de 1'amplificateur. La vitesse de ta zone est comprise entre
0,6u/s et 62,51/s. L'amplitude du deplacement est 6,8 mm.

La linéarité de iy a été garantie :

1) par le choix :
- d'un potentiométre de qualité (iCB H33 de 470K} dont le défaut de

linéarité est inférieur & 2.10"4.

veifenn
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- d'un amplificateur & trés haute impédance d'entrée (10129).

- d'un moteur synchrone pour 1'entrainement du potentiométre.

2) par 1'interposition d'un filtre & résistance capacité entre le
potentiométre et 1'amplificateur pour éliminer les non-1inéarités pro-
duites par les défauts d'engrennement, issus du réducteur associé au
moteur.

En faisant sauter le curseur de V'extrémite de la piste & 1'origine, -
on obtient la décharge du condensateur du filtre d'entrée dans la résis-
tance de 1,8 Mg. En choisissant le gain le plus élevé de 1‘amp11ficatéur,
et compte tenu de la saturation qu'il introduit, on obtient une tensidﬁf
qui varie a peu prés linéairement. Ceci permet d'obtenir de grandes vi-
tesses de déplacement. Avec 1,8MQ et 1uF, la vitesse moyenne est 0,75;@/5.'

Le champ d'induction bx agissant suivant ia direction X'0X et pr@dUit
par le circuit magnétique (@, est périodique & la fréquence de 1000'ﬁertz.
La vitesse de deplacement du spot deit @tre constante pour qu'il y aii
chauffage uniforme sQr la zone. A 1000 Hertz, des effets d'induction apba-
raissent, détruisant la proportionalité entre le courant et le champ d'in-
duction produit par lui. Le déplacement & vitesse uniforme du spot néﬂpéﬁt
&tre obtenu qu'en asservissant sa vitesse a un signal carré (fig. 3.5,'b.34 )

Une bobine ab, captant le champ bx, délivre une tension proportibnne1ie
a Qg%. La difference ¢ entre cette tension et le signal d'entree, est-jhf_
jectée avec le signe convenable & 1'entrée d'un amplificateur & grand.
produit gain - bande (15MHz). Le niveau du signal d'entrée, variable conti-
niment dans trois gammes differentes, fixe 1'amplitude du balayage. o

Plus preécisément, 1'asservissement idéal de la vitesse a un signéﬁ;”
carré ne peut pas étre obtenu, puisque pour tout asservissement, il fﬁ&tih}'
toujours choisir un compromis entre la stabiiite et la précision (81j'ddnff
te niveau dépend duagain de 1'amplificateur. Son réglage constitue d'aﬁiﬁi“
Teurs 1'un des points dé&licats de 1'expérience. e

--c/'t-
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L'intérieur de 1'appareil est traversé par des €lectrons "errants®.
Ceux-ci peuvent &tre des &lectrons “perdus", issus directement du faisceau
jncident. I1s peuvent provenir également de Ta rétrodiffusion par la cible,
des électrons incidents. Les isolants entrant dans la construction des bo-
bines associées aux circuits magnétiques, se chargent et se déchargent
sous leur action, occasionnant des oscillations parasites du faisceau.

Ces perturbations ont pu 2tre supprimées en plagant dans les entrefers
des circuits magnétiques, un tube doré relié a la terre, jouant le rdle
d'écran &lectrique pour le faisceau.

Chambre

La chambre de travail proprement dite comporte une table dont TES_
chariots peuvent se déplacer suivant les directions X'0X et Y'OY, pahf]é
moyen d'un systéme vis-écrou.

Sur la table, on trouve .

- Te support d'échantilion,

- un &cran fluorescent pour la visualisation du spet (non represente
sur la fig. 3.1, p. 31 ), o

- une cage de Faraday pour 1'étalonnage du faisceau (non représentee
sur Ta fig. 3.1, a

Support d'échantillon (fig. 3.7, p37 et 3.11., p. 38 )

L'échantillon () est mis en place sur le chapeau () dy support
comme 1'indique la figure 3.7b. Une couche de graisse de conductibilité
connue est interposée entre le chapeau et 1'échantilion. Elle assure la
conduction de la chaleur dissipée dans 1'échantilion, par le faisceau.
L'epaisseur de cette couche est fixée pour obtenir un gradient de tempé-
rature recherché dans 1'échantillon (veir 1'annexe II). '

Fig. 3.11. (p. 38) - Détail de la table X.Y.
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La circulation d'un fluide {air, eau, ...) est prévue dans le support
pour le maintenir & une température souhaitée, contrdlée par thermocouple.

Cage de Faraday

Les caractéristiques du faisceau (courant électronique, diamétre
du spot, densité de courant) sont étudiées par la méthode de la cage de
Faraday utilisée par plusieurs auteurs (52) (53) (54) (51).

Le faisceau est dévié sinusoidalement a la fréquence de 50 Hz. Dans
son déplacement, i1 coupe un cache en aluminium finement aiguisé, relié
3 la terre. Les électrons ne frappant pas le cache, sont recueilliis par
une cage de Faraday en aluminium, reliée 3 la masse par une résistance
dont la tension aux bornes, amplifiée, est envoyée sur 1'entrée Y d'un
oscilloscope. Le signal alternatif de balayage est envoyé sur 1'entrée X,
par un circuit déphaseur non représenté sur la figure 3.8, p.40 .

La lecture de 1'oscillogramme fournit aprés étalonnage, le courant
et 1e diamétre du spot.

Le choix de 1'aluminium pour la cage de Faraday est justifié par:
le fait que les &léments de faible numéro atomique rétrodiffusent peu
les &lectrons (55). La fraction perdue des électrons rétrodiffusés peut
atre réduite en limitant 1'ouverture supérieure de 1a cage de Faraday.
Enfin, 1'aréte du cache doit &tre maintenue constamment dans le meilleur
atat de propreté, pour &viter les déviations parasites du faisceau.

3.3. Mesure des paramétres du faisceau

Les caractéristiques du faisceau &lectronique (courant utile i en
fonction du courant &lectronique global ig) dépendent :
- du diaphragme (diamétre d),
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- du déplacement h de 1'électrode de concentration dont le réglage
se fait par vissage (1 tour équivaut & un déplacement de 0,8 mm envivon).

Le diamétre du faisceau dépend en outre de 1'excitation du condenseur.

Les caractéristiques et les diamétres minimaux du faisceau sont
donnés fig. 3.9, (p. 41).

~=--00000---
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CHAPITRE IV

EYAPORATION DES ALLIAGES D'ETAIN PLOMB

La relation [11], nous indique Ta valeur maximum Coy de ta concen-
tration qui peut &tre admise dans les alliages & traiter :

. . -6 G

Coy # = 1,2 10 R

oll G est le gradient de température dans le liquide, a 1'interface ligquide-
solide et R, la vitesse de translation de la zone. '

En admettant un gradient de 1000°C/cm et une vitesse de 10u/s, la
concentration maximale des alliages a traiter est :

- 3

1,2 1 -
103

= 1,2 %

4,1. Techniques d'évaporation

Trois techniques sont possibles (56} :

1} Evaporation des deux constituants mélangés dans le meéme creuset -
2) Evaporation FIash a
3) Evaporation & partir de deux sources séparées.

Le plomb étant nettement plus volatil que t1'étain, la premiére séiu—
tion ext exclue. ‘ B

L.'evaporation fIash garantit la composition de 1'alliage a cond1t1on‘
que celui-ci soit au prealable fabriqué et réduit en fines part1cu1es

RN PP

Fig. 4.7. (p. 43) - Groupe & vide pour 1'évaporation des couches,
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La préparation & partir de deux sources permet de faire varier la
composition de 1'alliage évaporg en modifiant 1'une des vitesses d'éva-
poration par rapport & 1'autre. Pour cela, on peut agir sur la tempéra-
ture du creuset ou sur la section de 1‘orifice par lequel s'échappe la

vapeur.

Si les sources sont chauffées séparément, les températures des creu-
sets doivent &tre trés bien régulees.

Une autre difficulté concerne 1'obtention, sur toute la couche éfa#

porée, d'une concentration uniforue.
Ces deux difficultés ont été résolues en choisissant un systéme de

creusets de révolution, dans lequel Te creuset contenant le plomb est
chauffe par le raydnnement du creuset contenant 1'etain.

4.2. Description de 1'installation.

Les deux sources sont placées dans un groupe de pompage d'ultravide,
comprenant (fig. 4.1, p.46 et 4.7, p.A3 ).

- Une pompe fonigue de 200 1 (1)

- Un sublimateur de titane @

~ Une enceinte (3) dans laqueile se trouve le systeme de creusets ,
et un mesureur d'épaisseur d quartz piezo-électrique.

4.2.1. Systéme de creusets (fig. 4.2., p.46 et 4.8., p.47 )

Les creusets sont en molybdéne. Celui qui contient 1'étain est chauffeé
par couplage avec une spire haute fréquence. La température est mesuree
par un thermocouple en platine - platine rodhié 4 10%, place sous une
gaine en platine. La téte du mesureur & quartz piezo-électrigque dont la
fréquence d'oscillation est de 5 MHz, se trouve en regard des sources.

oo ee

Fig. 4.8. (p. 47) - Détail du dispositif d'évaporation.
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La dérivée logarithmigue de la fréquence, %ﬁ; est proportionnelle
& la masse évaporée, dans une plage de variation suffisamment faible.
La mesure de la fréquence de vibration du quartz, ainsi que celie de sa
dérivée par rapport au temps, nous renseignent, respectivement, sur la
masse évaporée ainsi que sur la vitesse d'évaporation.

4,2.2. Etalonnage de 1'évaporateur da deux sources

Le but est de déterminer la relation entre la température du creﬁéét_
contenant 1'étain et ]a concentration de 1'alliage évaporé sur le substrat.
La méthode consiste & relever successivement la vitesse d'évaporation- de S

chacun des constituants, en fonction de la température du creuset, d' gu:;
1'on déduit la concentration comme nous le montrerons ci-dessous. oo

Pour cela, admettons les hypothéses suwvantes : -

1- En régime stationnaire, la répartition spatiale des flux d atomes
évaporés, a part1r de chacun des creusets, est indépendante de leur tempe~':
rature R

2- Les coefficlents de condensation, pour chacun des métaux, sont“

identiques sur le substrat et sur le guartz.

Nous notons par m, la quantite condensée par unité de surface. Leg ¢:
indices 1, 2, g, 5 se rapportent, respectivement, au plomb, & 1' eta1n, au
quartz et au substrat ' g

d est la déviatibn, lue sur 1'appareil, exprimée en hertz par séﬁbﬂdé.
Les relations : .

81 G

12 d-—-a]
[12] 1]&_’
dp = a9 sm2q

st

ol a) et ap sont deé5¢onstantes, expriment la proportionnalité entre les

vitesses de condensation au niveau du quartz et Ta lecture sur I‘appa;tf15(57

R
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Les hypothases ci-dessus permettent d'ecrire :

(131 gmjq/st _ smis/ét - ¢ "

dmoq/ &t Smps/ 6t

ol C est la concentration de 1'alliage évaporg exprimée par le rapport. i

des masses de chacun des élements.

Finalement,
df
{14 ¢ = 2241
} 1 d 2

La concentration est proportionnelle au rapport des lectures dj

Les relations [13] s'ecrivent :

Sins/8t . &mps/ot

(121, compte'téﬁﬁ de [i51, devient :

Pour deux expériences de durées respectives, Ty et Ty, on deter

aje et apa & partir des relations :

I8
(171 ajo = 4o 41t
‘ § S HﬂS

Ty
( ape = -[;bmgﬁéf

mzs

w En toute rigueur, la définition de la concentration est :
C =6m‘/63 ; comme qu/dt est petit devant sz/ﬁt dans;les
my/ St +dma/ 8t o

expemences env1sagees, on peut écrive
C = 6m1/6t '

smp/ St
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Les intégrales représentent les dérives totales de la fréquence du
quartz entre le début et la fin des expeériences.

mjs et mps sont connus par pesée.
Ensuite, le rapport %% de [14] peut étre calcule.

IT est plus commode d'ecrire la relation [14] sous forme 10gar1thm1que,
puisque Tog dj et log dp varient lineéairement en fonction de 1/7, comme-?g

le prouve 1'expérience (fig. 4.3., p. 51). Alors :
[18] log € = IOQ.Q% + log d1 - log dp

L'expérience donne : %% = 1,682
La variation de concentration en fonction de la température est
présentée sur la figufe 4.3. On constate qu'elle est lente. '

Les couches sont eévaporées aux environs de 1400°K, ce qui donne
une concentration de 7% avec le réglage ayant servi & 1'é&talonnage. Eh _
diaphragmant convenablement le flux d'évaporation du plomb, on 0bt1ent ﬁ:3
une concentration voisine de 1%. S

i.'étalonnage est fait avec un quartz de 18 mm x 1o mm,garant1ss¢nt 5 
une bonne sensibilite lorsqu'il recoit le flux d'atomes sur toute s&:
surface, Pour éviter 1a nécessaire métallisation de la face en regardﬁ’

des sources avant chague expérience, on a intercalé entre la téte et 1e?ﬁ'
quartz, une &lectrode percée d'un trou de diamétre Smm. Avec ce nouvel . B
arrangement, la fréquence du quartz et 1'épaisseur correspondante sont i
&étalonnées en fonction de 1/T (fig. 4.4. p.53 ).
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4.2.3. Uniformité de la concentration.

4.2.3.1. Répartition de 1'étain.

La figure 4.5a, p. 53 donne Ja répartition de 1'épaisseur t par
rapport a 1'épaisseur to prise dans 1'axe d'une source de petites dimen-
sions.

Le support de substrats comporte sept positions (fig. 4.5¢, p. 53)
§ maxi vaut 30 mm

h vaut 145 mm

§/h est de T'ordre de 9,2

D'aprés la courbe 4.5a, tlt“(a/h=0,2) > 0,95

4.2.3.2. Répartition du plomb.

Holland (%6) a proposé la répartition uniforme d'un grand nombre defﬁf
sources petites sur une circonférence, pour obtenir un dépdt un1forme B
sur une aire relativement grande. La conception du creuset contenant 1e , 
plomb a éteé inspiréé de cette idée. o

La répartition spatiale de Ta matiére evaporée est traduite par31§735'”
relation : o

mh2. hZ+A%LRE

t: - ' — , ‘
or  (h2+A2+RZ)/ 2 (n2+p2eRE-3AR)3/2

représentée sur la figure 4.ba (p. 54).

m : quantité de matiére de densite p, évaporée par unite de surface _h_f
source. ' |

t : épaisseur (ou equ1va1ent en epaisseur) conaensee au niveau du substrat

h, A, R ont les significations données sur la f1gure 4.6b (p. 54).

2

Lorsque n devient nettement prepondérant sur n2 et RZ, t devient3ﬂﬁ

indépendant de A :
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La geométrie choisie est justifiable de cette approximation, puisque,
A/RvT et hB/Ra g
Pour les trés faibles concentrations en plomb (guelques fractions

de pour cent), T'appareiliage que 1'on vient de decrire s'est révele d'em-
ploi délicat et 1'évaporation flash est alors préférable.

---po0oo---
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CHAPITRE V

RESULTATS EXPERIMENTAUX

Au deuxiéme chapitre, nous avons montreé gue 1'on pouvait theoriq&e# ‘_
ment raffiner les coucnes minces par fusion de zone. Hous ne nous somﬁesy“
pas souciés de savoir si un tel traitement était realisable. L‘expérieﬁ@e
nous en a révelé les difficultés. Ce chapitre est consacré a leur anéfﬁsé L
et & 1'expose des solutions apportees pour tenter de les résoudre. 5

5.1. Recherche des conditions expérimentales

5.1.1. Stabijite de 1'appareil

Dans les paragraphes suivants, nous montrerons qu'une variation ﬂe
4% seulement, dans la puissance du faisceau, suffit pour traverser je-
domaine de stabiiité de la zone liquide qui a pu &tre formee sur une equ-i

che d'etain pur.

Le defaut de stabilite en puissance de 1'appareil, doit donc &tré " -
nettement inférieur a ces 4%, disons, cent fois moins, soitl environ  _‘
1074, Si 1a stabilité en tension ne pose, en principe, aucun problema; -
il n'en est pas de méme pour le courant. "

Une modification, wméne faible, de la puissance de chauffage duy f11a-55
ment, peut entrainer une f]uctuat10n importante du courant d' em15510n '
tet inconvénient peuc étre élimine en utilisant convenablement, un canon L
polarise automatiquement, par une résistance introduisant 1'effet ae- P -
contre-reaction décrit sur la figure (5.7.p.57 ). Le courant e]ectroni@uét'
devient insensibie & la temperature du filament, au deld d'une certaiﬁéf "“
valeur. Il ne peut &tre modifie que par variation de la résistance. :
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Cette intéressante proprieté n'a pu étre exploitée dans notre appa-
reil, puisque la résistance de polarisation n'était pas accessible sans

modification considérable.

On a di se contenter d'un domaine de fonctionnement ol le courant
est contrdlé par la température du filament. Le réglage trouvé le plus
satisfaisant, correspond a la courbe tracée en trait plein sur la figure
3.9 {p. 41). Le courant utile, voisin de 20yA, est assez bien contrdle
par 1'intermédiaire du courant Iy, directement mesurable sur 1'appareiT.

5.1.2. Gradient de température dans le substrat.

On montre que 1'expression de la température dans le substrat, eh 3
premiere approximation, prend la forme (Annexe 11, § 11.7), .

oy = gt
et 1 = ky

v : accroissement de temperature dans le substrat 7 .

y : distance d'un point courant & la zone (supposée 1nfin1méh£gaul
longue) S

! puissahce thermique du faisceau

: coefficient global de conductibilité thermique de 1'éc

: longueur de la zone '

: paramétre valant %g

2H @ cqnduéﬁance thermique de la surface du substrat en contgctlﬁ%f

rr‘x%

theﬁmﬁdue avec le support
D : epajsseur du substrat.
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On montre facilement que la valeur superieure du gradient thermique,

obtenue pour y = 0, est :

K N A
viiax - \¥D vmax

On peut faire varier cette gquantité en jouant sur la conductance

de surface 2H, soit en modifiant la conductibilité thermique de la graisse,

spit en changeant son épaisseur.

L'expérience nous a montre que des gradients supérieurs &, disons,

1000 & 1500°C/cm, n'étaient pas favorables & la stabilité de Ta zone. 'Des

valeurs plus faibles ne sont pourtant pas souhaitables, parce gue ia zone

cesse d'étre bien définie et tend 3 s'étendre sur le substrat. La va1eur

optimale se situe, par consequent, aux environs de 1000°C/cm. Elle a pu

étre pratiquement obtenue avec une couche de 0,4 mm d'une graisse dont ~

le coefficient de conductibilite thermique est 107 4ca]/ C.cm.s.

5:2. Faits expérimentaux

Les expériences ont révéle les difficultes a contrdler la stabi]%té

d'une zone fondue sur une couche mince, ainsi que différents auteurs 1es

ont exposées (5) (11) {59).

3)

Nos expériences montrent les faits suivants :

Les zones fondues, sur des couches d'etain pur, sont stables tant qué
Tes dimensions n'excédent pas certaines valeurs.

La nature du support joue un rdle important dans la stabilité de léfZQne.
Les zones obtenues par bombardement direct de la couche sont p]us:étab1es

que celles obtenues par bombardement du support (c'est-a-dire sur échan-
tillon retourng).
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4} La focalisation du faisceau diminue la stabiiité. 11 n'a pas éte possible
d'établir expérimentalement si cette action sur la stabilité était liée
& 1'augmentation de la température, ou & celle du gradient thermique.

La marge de stabilité a pu &tre déterminée pour des couches d'étain
pur de 5 u  déposees sur des lames en Pyrex, La fusion s'établissait pour
un courant de 18ypA. La zone ainsi formée conservait son intégrité, tant
que le courant ne s'accroissait pas de plus de 0,7;A (ce qui correspohd
a une augmentation de puissance de 4%). '

L'élévation de température correspondante est de 1'ordre de 8°C5§u"?f‘

point le plus chaud de la zone. L'@troitesse de cette narge de stabiliﬁé
justifie les impératifs de stabiiisation évoqués au paragraphe précédéhf;

5.3. Recristallisation des couches d'étain pur

En se maintenant & 1'interieur de la marge de stabilité, on a puﬁﬂ - 
recristalliser, par fusion de zone, une coucne d'étain pur de 5y, dépbﬁéez '
sur une lame en Pyrex. e

Les conditions expérimentales étaient les suivantes :
- tension d'accélération : 45 KV

- courant électronique : 18uA

- diamétre du'f&isceau ¢ 0,02 om

- fréquence du balayage : 1000 Hz

- vitesse d'avance de la zone : 7u/s

- dimensions de la zone : 0,4 ¢m x 0,2 om

La figure 5.2 (p. 61) montre 1'aspect de ce domaine recrista]]isé;.*'
La surface apparait lisse mais irréguliére. Les limites du domaine né shnt
pas nettes,puisque la température 4 ces endroits est mal définie par suite
du faible gradient thermique latéral, | '

.




sens du déplacement de la zone

sens du déplacement de la zone

Fig. 5.2.

Aspect d'une couche d'é&tain resolidifiée aprés passage de la zone.
Partie centrale. Grossissement 75.

Fig. 5.3.

Aspect de 1'interface étain - substrat d'une couche d'étain resolidifiée
aprés passage de la zone. Partie centrale. Grossissement 75.
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L'examen de 1'interface substrat - couche (permis par la transparence
du substrat), montre, dans la partie recristallisée, la formation d'un
grand nombre de cavités (fig. 5.3, p.61 ). Leur origine ne nous apparait
pas trés clairement : Le recuit & 220°C des couches d'étain pur, provoque
la précipitation aux points communs & trois grains, de défauts apparaissant
comme des taches brillantes (fig. 5.4, p.sé ) et qui vraisemblablement,
sont des vides. Certains d'entre eux traversent la couche, comme ]'examen
en transmission 1'a montré. Ces vides pourraient provenir, pense-t-on,
d'un réarrangement. atomique, conduisant & une structure plus dense. Il se
pourrait donc. que ces phénoménes apparaissent dans le voisinage immediat
de la zone, ol se produit une recristallisation. Les vides éventuellement
formés, se développeraient sous la forme des cavités observées, dés qu'ils
seraient atteints par le liguide de la zone.

A partir de cette explication, on comprend aisément que, si le sup-
port n'est pas mouillé par le liquide, Tes cavités puissent se développer
et aboutir & la rupture de la zone liquide.

Dans la partie terminale du domaine recristallisé, on constate 1'accu-
mulation de matiégre sous ia forme d'un bourrelet périphérique (fig. 5;5,
p. 63 ). La figure 5.6. (p. 66 ), representant 1'envers de la figure 5.5,
révadle la migration des cavités du centre vers T'extérieur et leur concen-
tration dans le bourrelet. Beiziter et al. (12) pensent que 1'amincissement
au centre de la zone liguide, serait dil & 1'écoulement du métal fondu sur
1a phase solide. L'étude que nous avons faite sur 1'équilibre de la surface
1ibre, a &té basée sur cette hypoth&se (Annexe III). Nous avons, en outre,
tenu compte de la pression des &lectrons a 1'impact. Les calculs simpli-
fies permettent de connaitre 1'affaissement y(0) de ia surface au centre
de la zone :




sens du déplacement de la zone
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Fig. 5.4.
Structure d'une couche d'étain recuite & 220° pendant 24 h.
Grossissement 750.

Fig. 5.5.

Aspect d'une couche d'étain resolidifiée apres passage de la zone.
Partie terminale. Grossissement 75.
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ou & ici, désigne la largeur de la zone et a, la tangente de 1'angle de
contact du liquide de la zone, sur la partie solide de ia couche. Cette
relation suggére que 1'instabilité survient lorsque la largeur de la zone
atteint la valeur &., pour laquelle y(0) &gale 1'épaisseur e de la couche,
ctest-d-dire lorsque :
12e
s
L'expérience ne contredit pas cette relation qui prévoit une rupture
de la zone par rejet du Jiquide, & partir d'une largeur d'environ 0,5 mm,

pour une couche de by.

5.4. Recristallisation des couches d'&tajn pur sous_couche contentive

-

Pour éviter 1'accumulation du liquide a la périphérie de la zone,
différents auteurs ont formé, & la surface de la couche, une pellicule
maintenant 1'intégrité de la zone liquide. Beiziter et al.(12) ont deposé
de 0,1 a quelques microns de $i0 sur les couches de Ge qu'ils traitaient.
Williamson a oxydé des couches d‘antimoniure d'indium par traitement ther-
mique a 1'air. I1 a obtenu de moins bons résultats avec des pellicules de

$i0 et de MgF, évaporées sur la couche.

Pour notre part, le MgFo et le Si0 ne nous ont pas fourni de bons
résuitats. Le MgFy n'a pas semblé Jouer le rdle mécanique souhaité, guant
au Si0, 11 se fissurait sous T'action des contraintes thermiques.

- Nous avons obtenu des résultats plus encourageants, en oxydant les
couches d*étain par chauffage & 1'air pendanf 24 heures au moins, 3 une
température de 220°C. ' |

Apres un tel traitement thermique, on a pu recristalliser, sur une
couche d'étain de 5 y, une région de 3 x 7 mn?.

Y SN
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Les conditions expérimentales étaient les suivantes :
- Tension d'accélération : 45 KV

1

Courant électronique : 30ph

1

Faisceau légérement défocalise

I

Fréquence de balayage : 1000 Hz

Vitesse d'avance de la zone : 7y/s

La figure 5.7 (p. 66) montre que la recristallisation est obtenue
par la croissance des grains situés & 1'interface liquide - solide initia-
lement formée. Le mécanisme initial de croissance est montré, encore plus
clairement, sur la figure 5.8 (p.67 }. La croissance se propage approkima—
tivement dans la direction du gradient de température, ainsi que le mdntre
la figure 5.9 (p. 67), c'est-a-dire, d peu pres perpendiculairement a
1'interface.

Certaims grains disparaissent rapidement au détriment de leurs voisins.
Leur taille, dans la direction de croissance, n'excéde pas 200 & 300y.

Leur disparition peut s'expliquer en disant que 1'interface solide -
liquide, au cours de la croissance, tend a evoluer vers sa configuration
d'énergie libre minimale. Les grains présentant une energie de surface-
élevée a 1'interface liquide - solide, tendent a disparaitre au profit de
leurs voisins présentant une énergie plus faible. Lorsque 1‘1nterface.

a acquis sa configuration Ta plus stable, Tes grains croissent sans modi-
fication rapide de leur dimension transversale. |

5.5. Essais de recfistal]isation de couches d;étain - plomb

La méme technique a &té appliquée aux couches d'alliage étain-plpﬁb.
Comme la teneur en plomb &tait de 1'ordre de 1%, il n'a pas été possible
d*oxyder la couche & 220°C comme pour 1'étain pur.

B S
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sens du déplacement de la zone

Fig. 5.6.

Aspgct de 1'interface étain - substrat d'une couche d'étain resolidifiée
aprés passage de la zone. Partie terminaile. Grossissement 75.

sens du déplacement de la zone

Fig. 5.7.

Structure d'une couche d'étain recristallisée par fusion de zone.
Partie initiale. Examen en Tumiére polarisée. Grossissement 75.




sens du déplacement de Ta zone

sens du déplacement de la zone

Fig. 5.8.

Détaii de ia figure 5.7. Grossissement 300.

kil f

Fig. 5.9.

Structure d'une couche d'étain recristallisée par fusion de zone.
Partie marginale. Examen en lumiére polarisée. Grossissement 75.




Pour éviter de maniére certaine toute fusion partielle, on a traité
1'alliage & une température inférieure 3 la température autectique de
183°C. L'oxydation a été faite aux environs de 170/180°C.

_ Les expériences conduites sur ces échantillons n'ont pas donné de
bons résultats. La couche d'oxyde ne s'est pas réevélée suffisamment ré-
sistante. Ceci peut 8tre attribué & deux causes.

1°} L'épaisseur du film, puisque la quantité d'oxyde formée 3 210°C
aprés 24 heures est double de celle formée & 180°C pour Ta méme durée (60).

' 2°) La nature cristalline de la couche d'oxyde, puisqu'il n'a été
possible de mettre clairement en évidence 1a forme cristalline de 1'oxyde
Sn0 qu'au dessus de 170°C (61}, alors qu'au dessous de 130°C, 1'oxyde
Sn0 formé est amorphe (62).

5.6. Contraintes mécaniques dans les pellicules contentives

On a cherché a compenser 1'insuffisance mécanique des pellicules
d'oxyde, en les recouvrant par évaporation d'un matériau convenable.

Les observations faites nous suggérent 1'anaiyse suivante :

Les pellicules sont soumises :

1) avant formation de la zone & des contraintes de compressi0n<jx.
et g agissant dans le plan de la pellicule, respectivement, suivantj}as
directions 0y et Oy (fig. 5.11., p. 69).

2°) Au moment de la formation de la zone, & des tensions dues au chan-
gement de volume a la fusion, et se superposant aux contraintes précédéntes.

Une estimation de ces contraintes peut étre faite simplement.

ol
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5.6.1. Contraintes thermiques

Les contraintes maximaies dans un ruban non contraint sur son pour-
tour, (fig. 5.10a, p. 57) chauffe sutvant une zone rectiligne A.B, sont
des contraintes normales valant ofTy (63), ol

o : coefficient de dilatation

E : module de Young

TM : température maximale dans la zone chauffee.

£1les sont distribuées comme 1'indique la figure 5.10b, p.57 .

Pour passer de ce modéle a celuil de la zone rectiligne de grande 1dhé
gueur formée sur un disque, il suffit d'apptiquer sur les arétes af, S
vd de Ta bande ABCD supposée isoiée, le systéme de contraintes exerceeﬁ 3
par les parties adjacentes (fig. 5.11,p. 69). Si 1'on s'en tient a une |
bande centrale de faible largeur par rapport aux dimensions du disquey

ces contraintes sont surtout compressives.

Nous admettrons en outre que la zone chauffée est de faible ]argeur
par rapport 4 celle de la tranche ABCD. L'effet des contraintes ag1ssant
sur les ardtes ag, 3, ne se manifeste qu'au voisinage de celles-ci et .
tend & atténuer les v§r1at10ns des contraintes oy et oy (63). Par 50“53*
quent, on conclue & une variation des contraintes donnée par la figure . -
5.12 (p.57 ).

A la Vimite, si les parties extérieures & la tranche oBy3 s'opposaient
a toute dilatation suivant 1'axe des y, oy s'annuleraient et oy seraif_ o

constant et égal a -jaETM.

L’absence de toute déformation conduirait, aprés application de'lh 7%5
loj de Hooke, aux relations :

1+
UXHO?JIH‘EQ,TT—:-Z

y est le coefficient de Paisson. _ /
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La variation réelle des contraintes se situe, probablement, entre
ces deuyx séries de limites, c'est-a-dire, comme 1'indique la figure
5.13 {p. 57).

5.6.2. Contraintes intervenant & la fusion

A la fusion intervient une diminution de densité, donc une augmenia-
tion de volume. Admettant une forme cylindrique de rayon R pour la suffacé,
la Tongueur de la méridienne est Rg (fig. 5.14, p.69 ). Sa projectinn{egt :
2R sin %, éguivalant & : ‘ s

2
"o m)

L'allongement relatif de la méridienne est, par conseguent :

AL o
L 24

L'augmentation de volume correspondante par unité de longueur de zone.
est ST

RS

Rz(},

—2' - R2 sin ‘%’ COSE =

R2
5 7T (a-sina)

équivalente a :

RZ 3
12

Comme Rg v 2, pour les petites valeurs de o, 1'augmentation de vo}ﬁmé'
est équivalente a : b

ﬁza
12

L'augmentation relative de volume

AVE 1A - P
y i- l?? i ggale la quantité :

2o
12
Lo i RN
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o0l &.e est le volume de la zone par unité de longueur, soit,

i Ap] Lo
7;,= T2e

(p désigne la masse spécifique du métal et Apsa variation a la fusion) ' =

Par suite,

I

bp
p

L'allongement relatif [1Y] s'ecrit :

A2 bp
g

.
28

Les tensions, données par la loi de Hooke :

- AR
¢ 2

prennent la forme, -

| 2
P

. e l
20 = F = -
(20} s} 50

(E est le module de Young).

Ce modé]e{suppdﬁé, évidemment, que la pelilicule n'est pas décollé
au cours de 1a fusion. :

Lorsque celle~ci s'établit, le rapportl%.3est de 1'ordre de 1‘un{£é;-f‘r
et les contraintes [20] s'expriment ainsi

[21] o= %E
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|
!
est de 1'ordre de 3 1072 soit f?nahement pour o,

Pour 1'étain, %?

[22] g = 0,015 E

5.6.3. Superposition des contraintes

En résumé, on peut envisager le processus d'établissement des contrain-
tes de la maniére suivante : :

1°) Avant fusion :

La pellicule subit les contraintes gyj et oy données par la fi

5.13, (p. 57 ). Elles prennent leur valeur maximale juste avant 1 etab?%s

sement de la fusion.
L'ordre de grandeur de oy] est : - ofTp

ux] est probablement inférieure, en valeur absolue, a ofTf (TF,'ﬂfﬂﬁ :
pérature de fusion).

2°) A la fusion :

Des contraintes'cxg et Iy se superposent aux contraintes préced
Elles résultent du changement de densité du métal. oyp agissant dans
sens de la zone fondue peut &tre considérée comme négligeable et oyp *

prend une valeur maximalte de O,015E.

Au total on obtient :

ox = ax] * Gyp = oy + 0,015

5]
14

oy = oyj *oyp = " obTp ¥ ooy = - ofTp
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3°) Lorsque la zone esit éiablie,

Ox2 et oy deviennent négligeables.

A 1'établissement de 1a fusion, oy2 est certainement prépondérant
devant gy] dont la valeur maximale, 0,015k, dépasse nettement la Timite
élastique et, méme , la charge de rupture de 1a plupart des mater1aux*
a l'état recuit. Par exemple, avec E = 20.000 Kg/mm2 on obtient, o

oyx2 = 30 Kgfmm2

C'est ainsi que 1'on peut expliquer la rupture des matériaux peu €foi
ductiles tels gue le chrome, comme 1'expérience 1'a montré. e

5.6.4. Comportement des couches contentives aprés formation de ld-zone

Aprés formation de la zone fondug la pellicuie contentive n'est
plus supportée. Les contraintes de compression oy tendent & se libérer
par la formation de rides transversales réguliérement espacées (fig. 5 15 '
p. 69), ainsi que nous 1'avons constaté avec ie $i0. o

Le décollement de la peilicule favorise la formation de ces rides
dont les vides qu'elles créent sont comblés par le liquide de la zone -
qui se vide et se détruit. '

De ce qui précéde, on serait tenté de conclure qu'une pellicule pé;f‘
sistant & tout décoliement et ne subissant ni déformation permanente,:hij
rupture, pourrait conduire 4 des résultats satisfaisants. Le prob]émefﬁé
1'adhésion reléve auﬁant du choix des matériaux en contact, que de la’ .
technologie de 1'évaporation. Quant & la résistance mécanique, i1 n‘éxiste
pas d'éléments couramment évaporables pouvant, dans 1'état recuit, suppor—
ter e]ast1quement les contraintes dont on a fait 1'analyse ci-dessus.

R S
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I1 faut donc admettre 1'établissement de déformations permanentes
et pour éviter toute rupture, il est souhaitable de choisir un matériau
ductile,

Les essais faits avec des couches de nickel Evapbrées sur 1'étain,

préalablement oxydé & 180°C pendant 24h, ont pu étre considérés comme in-
taressants. I1 n'est toutefois pas permis de se prononcer définitivement.

Nous pensons qu'il faudrait également envisager 1'utilisation de
couches contentives présentant des propriétés de plasticité, de telle
sorte que les contraintes induites en cours de traitement puissent se
relacher par un phénoméne analogue au fluage. La stabilité mécanique de
cette couche serait assurée par une épaisseur convenable.

5.7. Distribution du plomb dans une couche d'étain-plomb aprés une passe

5.7.1. Aspect du domaine recristallise

Les résultats présentés ci-dessous concernent une couche d'étain -
.plomb de 5 y, oxydée superficiellement & 170/180°C pendant 24 h et recou-
verte d'une pellicule de MgF2 d'épaisseur voisine du micron.

L'observation, en cours de traitement, semble montrer la bonne adhé-
sion du MgFo. Par contre, les fissurations observées aprés 1'expérience
suggérent son insuffisance mécanique.

L'examen au microscope de la partie traitée montre 1'existence d'une
zone mixte liguide - solide, entre la phase entiérement solide et le coeur
solidifié aprés fusion totale. (fig. 5.16, p.77 ). La présence de cette
zone de transition s‘explique trés bien a partir du diagramme de phasé.
(fig. 5.17, p. &9).

ek,
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La frontidre entre le coeur et les zones mixtes de transition est
marquée par une accumulation de métal sous la forme d'un bourrelet, formé
au dépend du coeur de la partie traitée. I1 se pourrait qu'en plus de
1texplication déjd proposée pour la formation du bourrelet, la zone mixte
cherche & réduire son caractére d'instabilité en prenant une configuratﬁon
plus compacte (fig. 5.18, p.69 ). |

La figure 5.19 (p.77 ) montre que dans les conditions expérimentéfeéf__
utilisées : :

Tension d'accélération : 45 KY

¥

Courant &lectronique : 25yA
Fréquence de balayage : 1000 Hz

i

Vitesse de progression de la zone 15y/s

Diamétre du faisceau : 0,2 mm

Te coeur du domaine traité présente une structure fibreuse, tout-i-fait
analogue a celle des couches d'étain pur. Cette analyse nous suggére que- .
1'interface liquide solide est stable au cours de la croissance. ESIOE

5.7.2. Résultats d'analyse & la sonde de Castaing.

L'évaluation comparative des teneurs en piomb entre le coeur def}aﬁ ¢l
zone traitée et le reste de la couche, a été faite & la sonde de Cast'ihgﬂ"

La figure 5.20 (p.78 ) montre le releve, tous les millimétres, du spér
autour de la raie La}‘II du plomb. L'intensité du rayonnement est pr0é§}tiah~
nelie, en premiére approximation, au nombre d'atomes ionisés (49), (64).
Pour Tes matériaux massifs et dans des conditions déterminées de bombﬁfijf

dement, ce nombre ne dépend que de la concentration. Pour les couchesf‘ 5
minces d‘épaisseur: inférieure ou égale & 5y, il dépend en outre de 1‘gpais-
seur. B

Pour une couche d'épaisseur inhomog2ne, 11 n'est plus possible dﬁ'
discerner, par simple mesure, les variations d'intensité dues a la concen--
tration, de celles dues a 1'épaisseur.




sens du déplacement de la zone

sens du déplacement de la zone

- 77 -

Fig. 5.16.

Structure d'une couche d'étain plomb recristallisée par fusion de
zone. Partie marginale. Examen en lumiére polarisée. Grossissement 75.

Fig. 5.19.

Structure d'une couche d'étain plomb recristallisée par fusion de
zone. Partie centrale. Examen en lumiére polarisée. Grossissement 75.
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Par ailleurs, la couche de MgF> produit une absorbtion du rayonnement
réémis qui peut étre variable si 1'épaisseur de Mgk est inhomogéne.

De ces remarques, il est vain de vouloir tirer des données quanti-
tatives a partir des relevés de la fig. 5.20 (p.78 ). Toutefois, a 1'ex-
ception du troisiéme spectre, le raccourcissement des pics dans la zone
traitée est.suffisamment net pour que 1'effet de raffinage ne soit pas
douteux. Enfin, notons gue la tenaur croit sensiblement du début a la
fin comme le prévoit la theorie.

~=-00000~--~
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CHAPITRE VI

DISCUSSION ET CONCLUSION

Ainsi que nous 1'avons signalé au chapitre IV, i1 est indispensable
de disposer d'un appareil dont la puissance soit regulée a 1074 au moins.
Par ailleurs, son niveau doit &tre suffisant (20 watts). La puissance
limitée dont nous disposions, nous a contraints 4 n'envisager gue le trai-
tement d'alliages trés fusibles. Lorsqu'on opére & haute température, ce-
lui-ci devient insuffisant. I1 faut alors créer entre le support et 1'é-
chantillon un contact thermique dont le rdle, dans nos expériences, a
&té joué par une couche de graisse. Cette couche a été, pour nous, une
source de difficultés expérimentales. Notamment, ellie a cohtrarié notre
étude lorsque nous avons voulu vérifier les avantages d'un bombardement
sur échantillon retourné (substrat tourné vers lte faisceau), énoncés par

Beiziter.

Les hautes temperatures pourraient, egalement étre favorables a une”
bonne tenue de la couche contentive : Ayant gagné en plasticite, elles
absorberaient bien mieux qu'a basse temperature, les contraintes en cours- 
de traitement, ainsi que nous 1'avons exposé au cours du chapitre prapedent;

Par ailleurs, nbus avons vu que les couches contentives sur a]liﬁgeﬁfu'
étain - plomb, consiStaient en un film.d'oxyde, renforce par une couché¥ 
d'un matériau évapore. Cette derniére aurait pu &tre évitée, si la teﬁébf
en plomb avait été trés faible (inférieure a 0,1%4). Dans ces cond1t1ons,.
le traitement d' oxydat1on aurait pu se faire & une température voisine du-
point de fusion de 1'&tain, sans qu'aucune fusion re vienne endommager la
couche d'alliage. Le traitement ultérieur par fusion de zone n aura1t,sans
doute pas présenté plus de difficultés que celui des couches d'étain pﬁﬁ)"
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Cette discussion nous montre que les difficultes dépéndent essen-
tiellement du systeme considéré. '

Par conséquent, i1 y aurait lieu d'envisager 1'étude d'un alliage
a point de fusion élevé.

La fusion de zone semble, actuellement, &tre la seule technique qui
puisse permettre d'obtenir un raffinage des couches minces. Une telle pos-
sibilité est intéressante, principalement, en ce qui concerne les composes
semi-conducteurs, dont 1'obtention en couches minces peut conduire a des
scarts a la stoechiométrie ou a des dissociations (82).

Par ailleurs, la fusion de zone permef, en méme temps, T'obtention de
grands domaines monocristallins, indépendamment de la nature du substrat,
ainsi que nos expériences 1'ont confirmé. D'autres méthodes pour atteindre
cet objectif ont été essayées (83). Il ne semble pas qu'elies ajent eté
courconnées d'un succés decisif. '

C'est cet aspect de la fusion de zone qui semble constituer 1'intérét
principal de cette technique dont 1'application & la technologie des dis-~
positifs & semi-conducteurs pourrait étre'envisagée, notamment, pour la
fabrication des transistors d base métallique (84).

---00000--~
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ANNEXE 1

CONTAMINATION INTRODUITE DANS UNE COUCHE MINCE PAR LE SUPPORT

1.1. Equation différentielle de la fusion de zone avec contamination par

le support.

Les calculs suivants peuvent s'appliquer & tout systéme ol la conta-
mination est introduite, soit par le support (cas des couches minces),
soit par les parois du moule (cas des matériaux massifs). Par la suite,
nous utiliserons, cependant, la terminologie propre aux couches minces.

1.1.7. Hypothéses

Les hypothéses sont celles de Lord (41). Nous les rappelons :

1) Couche supposée infiniment étendue (lingot de iongueur semi-infinie).
2) Diffusion solide négligeée.
3} La zone fondue est supposée de concentration uniforme.

Nous ajoutons 1'hypothése suivante .

4} La zone liquide regoit par dissolution, ou apres attaque chimique
du support, une quantite de contaminant, i, par unité de surface
du support et par unité de temps, supposée constante tout au long
du traitement.

Comme le fait remarquer Pfann (44), i1 convient d'exprimer les concen-
trations comme les fractions massiques ou les fractions molaires du solute
par rapport au solvant, pour que le rapport des densités de chacune des
phases liquide et solide n'entre pas dans les équations.
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Nous supposerons que la nature chimique du contaminant est ja méme
‘que -.celle du soluté. Mais ce n'est pas nécessaire.

Dans ce cas, il suffira de poser C, = 0. Ceci suppose implicitement,
1'additivité des distributions, indépendamment de la nature des consti~

tuants.

1.1.2. Mise en équation

Au cours d'un déplacement dx de la zone a la vitesse R, (fig. I,i{;

p. 86}, la masse de soluté rejeté dans la zone est :
(] - AgosCn(x)dx + AgpsCnaq (x+E)dx + he2S X

U : L
terne di & la contamination .

Ag : section transversale du solide

pg : densité du solide

e : épaisseur de la couche (mesurée en phase solide)
Cp{x) : concentration 4 la nieme passe a la distance x.

|.'accroissement de masse du soluté dans la zone est :

(2l LA e Al ;;

Or, Ajp. = Aspg et Cip = E-r—‘—éi)-

(Nous notons 1ci1k : le coefficient de distribution a 1'1nterfacéj;  ‘ 

(11, compte tenu de [2], s'écrit :

L ] dc
{3] %Pn+](Xf£) - Cn(x) + SeR | - 3)(:‘.)




he X
Nous poserons BeeR © u et 7=2

Cn{x) = €'p{a) que nous noterons plus simplement Cp{a) en omettant

ie prime.
[3] devient :

(4] e as1) - Cafa) + = d )
da

Nous écrirons cette égquation sous la forme :

{51 ggﬁéﬂl + kCp(a) = K [,Cn+1(a+]) + 51

1.2. Résolution de 1'équation

Cette équation est au terme ku prés, 1'équétion (2) de Lord (41)1
L'équation (4a} de Lord s'ecrit, compte-tenu de ce terme suppiémentaife-:g.-

a+l : i
161 Cn(a) = ke—ka[»ﬂ (Cn-1(p) +ul (P71 ap +fg(:“‘1(ﬂ) dp]

s0it encore,
1

' a+
Chla) + uke k@ = ke_k%é[ [Ch-1(p) + ul ek(P1) dp
: 1
1

+J.O [Cp-1(p) * u] dp}

Mettons cette équation sous la forme :

.+l 1
{7} yn(a) = kE_TikaLfl z0-1(p) eXP71) ap +f0 2p-1(p d;j

R
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ot 1'on voit que :

ya(a) = Cp(a) + u ke *® et

z,_1(p) = Cp-1(P) + u

L'équation {7] définit une opération faisant correspondre
¥n(a) & zp-1(a) par 1'opérateur 0 :

yp(a) = 8 zp.1(a)

On vérifie aisément que 1'opérateur 8" avec n entier positif, eét;;_
un opérateur linéaire. : i

Avec la notation ci-dessus, Cn(a) s'exprime par :

Cal2) = & [Cpoy(a) +ul - u ke™ka

Par récurrence, on obtient :

Cola) = ONCq + 0T - ue 1 ke™ @ 4 on=1 - o2 ke ke

ka ka

+ a2y~ ... -udke " + 6u - u ke
expression qui peut s'écrire aussi :

ka

n-1 : - -
81 Cyla) = 0" ol +u 2 09 (1-ke™) < ke ka
: J= .
or, _
n-1 n ; n-1 . ) .
" + % ou=35 ou= 3 69 [1-{1-kje ka] u  {voir (41)

=1 3=l j=0
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n-1 5 - - n-1 e

) 67ke ka u + ke ka U= edke ka

J=1 =0

-1 5 -ka n-1 4 -ka n-1 5 -ka
89 [-(1-k)e " *lu-3  olke T u=2  &l-e Tlu
J=0 i=0 i=0

L'expression [8] peut s'écrire alors :

! n-1 . _
[91 Cula) = ne, + ) o 63[]-e ka] U
J=

g"C, est la concentration 3 la n'®™ passe en 1'absence de contami-

nation ;

n-1 j -ka :
€ - I 0 g¥[1-e "°J u représente donc cette contamination.
J:

Explicitons :

aj[T—e_ka] u est la concentration d la j'eme hasse, issue d'une
distribution initiale de la forme : '
~-ka

co(a) = (1-e %y

La contam1nation est donc la somme de la concentration
Cola) = {1-e ka) u et de ses transformées successives jusqu'au {n- ])1éme

ordre, par 1'opérateur 6.

Approximation pour k et ka trés inférieurs & 1'unite.

Reprenons 1'expression de ta contamination :

5 (1~e_ka) . A
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- ] _ e"ka

for]
o
-
-—
1
117}
T
1

+1

a i
ol (1-e7K8) = e“ka[‘f (1-e7¥Py k) gy S kpd(kp)]
v | ‘0 '

- . el
R ka l:e k(ek(aﬂ) __ek - ka) + 52__]

- - z
1 ~-e ka [T+e K ka _'%T]

il

[103

fl

Pour k et ka petits [10] s'explicite en fonction des développements
- limités des termes exponentiels. Alors, o

] 2k-1
'\'kz (-§+a+h»2—-—a2)
" Ce terme est un infiniment petit du 2e ordre en k. Lesftermes
éj(1ﬂé—ka) pour j > 1 sont des infiniments petits d'ordre_sdpérieur.

'%3 se réduit donc & :

e-ka) .

|
——
_—
1
L¢7]
1
=
[+
—
<

ue (1-

{111 équivalant & |ka u =

::Rﬁpfpgimation pour ka » |
. L'equation [10] s'écrit :
al(1-e7%y = 1 - %@ [f(a)]

Par suite,

e2(1-e K8y = ¢ {ﬁ - ek [ (a) } RO S
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—
1

~el () - N {e—ka [f(a)]}

1 - (1-k)e_ka _—1 {.e~ka {f(a)lﬁ

H

I1 est facile de voir que les termes ej (l-e'ka) tendent vers 1 et :
-1 4 ~ka - ht
121 €= u 3 gd (1-e tend vers|n u =n —=
n23 €=y el (-7 e

1.3.-'Représentation graphique

, " Ces résultats sont représentés simultanément pourvk‘é 1, sur la
figure 1.2 (p. 85).

j1.4; Yaleurs aduissibles de h

: 1) ka < 1

. . . + . A .
'Si 1'on fixe un seuil maximum de C° & ne pas dépasser-a la distance a,
en négligeant @9 Co(a), on obtient : S
| +
ke uw < L , OU

ne +
pseR<C

- ka

1[]3} soitlh <

2) ka » 1

. i . o + o
~ -La condition ci-dessus s'écrit : nu < C , soit 1.

- C pseR
ni

(14 1th
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NOTATIONS

: vitesse du spot dans le mouvement rapide

: variablie temps

: période du mouvement alternatif

. vitesse de translation de la zone d'axe X'0X

: énergie des électrons incidents

. coefficient de rétrodiffusion

: conductivité thermique globale de 1'échantilion
« diffusivité thermique globale de 1'échantillon
: épaisseur de 1'&chantillon

: puissance incidente du faisceau

. coordonnées d'un point courant par rapport au centre du spot

fraction rétrodiffusée de 1'énergie incidente

: puissance dissipée en chaleur dans la cible
' diamétre du faisceau
. longueur de la zone
: température en un point de la plaque
: température du support ou du milieu environnant
: chaleur spécifique de la plaque
: conductance de surface de 1'échantillon
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ANNEXE Il

ETUDE THERMIQUE DU PROCEDE DE FUSION DE ZONWE APPLIQUE AUX COUCHES MINCES

NOTATION : voir page

11.1. Introduction

Nous donnons ci-dessous les calculs permettant de connaitre la distri-
bution de temperature dans 1'echantillon, assimilé a une plague mince et
soumis au bombardement du faisceau d'électrons.

Pour un arrangement donné du systeme, support d'echantilion - échantil-
lon, ces calculs permettent de connaitre :

- la température maximale,

- le gradient de température et la temperature en ‘tout point de 1'echan-
tiilon. :

et de déterminer :

- les conditions optimales de travail (puissance du faisceau, tempe-

rature du support)
- le choix de la fréquence wminimale de balayage.

I.2. Description du systéme (fig. I1I.1. p.92)

1I.3. Mouvements du faisceay {(fig. II.1.)

. Le mouvement du faisceau dont le point I definit Te_centre de 1'impact '
des élactrons sur 1'échantillon, dacrit alternativement le Segment 0L de
J'axe x'ox, suivant la loi temporelle :

Ny
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4.Faisceau d  electrons
I - -

2 .Couche mince

5. Substral

\{..Couc__hc de graisse

AY __
¢ 5.Support refroidi
Uy
: u
—_———— PSR -~
TS WS S
y’ |
o
fig Il.4

systame daxes liés a

["dchantilion

y A/ WA Srstémas d’axes Y 4

liés au faisceau
Ut udt

Densite de <
Puissance q() \'

_(t-—sIUJU
) s
o
€7 ds .
T x o] |~
= >
° : Je-sfue aTiV |

big 1.2 Fig 1.3




"
o
n
N —

(1] d = Ut pour 0 + kT

n

tg T+ k3T

(=¥
H

U(T-t) pour ¥+ kol
k1. k2, k3 entiers positifs, négatifs ou nuls.
L'axe x'ox est animé par rapport & 1'échantillon, d'un mouvement de

translation uniforme, de vitesse u, dans la direction y'oy.

11.4. Interaction des electrons avec 1'échantillon

~ Lorsqu'un faisceau d‘électrons supposés monoénergétiques d'énergie
Eo, frappe une cible, une partie de son énergie cinétique est convertie en
chaleur dans la cible. Une fraction des &lectrons incidents subit un ensem-
ble de diffusions elastiques et inélastiques. Les &lectrons réemis, dont
les énergies sont comprises entre 50 ev et Eo, sont habitueliement appeles
electrons rétrodiffusés. Les électrons dont les eénergies sont inférieures
a 50 ev sont appelés vrais électrons secondaires, "impliquant le fait qu'ils
occupaient des états iiés dans le cristal" (65). Pour les cibles minces,
une partie des électrons incidents est transmise & travers elles. Enfin,
une faible fraction de 1'energie du faisceau incident finférieure ali
pourAdes électrons de 50 Kev) est transformée en rayonnement X (66).

Dans nos expériences, nous bombardons, habituellement, les échantilions
cOté couche. La couche et le substrat vont apporter leur contribution
a la rétrodiffusion des électrons, puisque 1'épaisseur du film, 5 p, n'est
pas négligeable par rapport & la portée totale des é1eétrons, dont 1'ordre
de grandeur, donné par la loi de Thomson-Whiddington (67), est de 20 u. Par
conséqﬁent, le coefficient de rétrodiffusion global est compris entre ceux
que fourniraient, séparément, le matériau du substrat sans couche et celui
de la couche, & 1'état massif (68).




Le coefficient de rétrodiffusion a étée mesuré par Sternglass (69},
Palluel (70) et d'autres, en fonction de 1'énergie primaire pour diffe-
rents &léments. A 20 Kev, il varie de 0,05 pour le carbone a 0,45 pour le
platine. Sa dépendance avec le nombre atomique Z a été expliquée théorigue-
ment par Archard‘qui a &tabli la relation simplifiée :

2 o JZ - 80
T42-780

Holliday et Sternglass (68) montrent que, dans le domaine des hautes
énergies (Eo > 1 Kev), la rétrodiffusion est indépendante de la structure
cristalline et des propriétés de conduction du solide. Pour la silice, par
exemple, dont e silicium et 1'oxygéne qui 1a constituent, ne sont pas tres

éloignes dans la classification périodique de Mendeléief, i1 est possible
S F (2x8)
3 ,

de calculer un numéro atomique moyen : Z

La théorie modifiee d'Archard (71) prevoit, alors, un coefficient de
rétrodiffusion voisin de 0,1. '

Comme pour 1'étain, constituant principal des couﬁhes, le coefficient

est voisin de 0,4, i1 faut donc s'attendre, pour i‘EChéntillon, i un coef-
ficient de retrodiffusion de 1'ordre de 0,2 ou 0,3.

L'energie totale rétrodiffusée est le produit du nombre d'électrons
rétrodiffusés par leur énergie moyenne. Pour o = 2 Kev, elle est, environ,
la moitie de 1'énergie incidente. Elle est légérement p]us élevee pour les
&iéments lourds que pour les &léments legers (& énergié.incidénte donnge}
(69). Bien qu'a 680 Kev, la dépendance de 1'énergie moyenne rétrodiffusée

‘& 1'énergie incidente soit plus marquée, i1 semble raisonnable d'admettre
_ comme rapport entre elles, la valeur 0,5.

Par conséguent, c'est environ 10 & 15 % de 1’énergie incidente qui est
rétrodiffusee par 1'echantilion.

vt onn
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Chaque électron, frappant la cible, subit un certain nombre de diffusions
élastiques et inélastiques, donnant 4 sa trajectoire, le caractére aléatoire.
Les &lectrons peuvent, comme hous 1'avons vu, ressortir de la cible, sous
forme d'électrons rétrodiffusés, aprés avoir subi un certain nombre de ces
diffusions. Ils peuvent aussi terminer leur course dans la cible : Leur
vitesse s'annule dans une sphére, axée sur la direction des &lectrons inci-
dents, dont le diamétre est supérieur & la porteée des électrons dans la cible,
tout en restant du méme ordre de grandeur (72).

Comme nous considérerens, par la suite, la température en des points
situes des distances de 1'impact, bien supérieures & la portée des élec-
trbns, nous pouvons admettre que la dissipation d'énergie est faite en sur-
face.

11.5. Hypothéses du modéle

‘Les hypothéses faites sont les suivantes :

71.5.1. Le substrat et la couche sont assimilés, gTobalément d une

plaque mince d'étendue infinie, de conductivite thernique K, de diffusivite
;thermﬂque k, d'épaisseur D suffisamment faible pour que ia température puisse

 Btre considéerée comme uniforme dans toute 1'épaisseur. Nous supposerons

" la ptaque située dans le plan Z = 0.

En réalité, 1*épaisseur est encore grande par rapport 3 la portée des

~&lectrons. L' hypothése sur 1'uniformite de la température ne saurait s'appii-
quer au voisinage immédiat de 1'impact ol le probléme est a trois dimensions.

Wous reviendrons sur cette question au § II.12.

11.5.2. L'échantillon échange, par 1a face inférieure, de la chaleur
avec le support sur lequel il repose.
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D'une maniére plus générale, 1'échantillon peut échanger de la chaleur
par ses deux faces, avec le milieu & température vo qui 1'entoure. La canduc-
tance de surface totale par unité de surface de 1'échantillon sera notée Zh.

- 11.5.3. Comme la plupart des auteurs, nous admettrons que ia puissanca
du faisceau, & 1'impact sur 1'échantillon est distribuge suivant une loi
de Gauss (73) (74) (75) (76) (11). Hous avons, en ce qui nous concerne, Cons-
taté que cette hypothése se verifiait d'autant mieux que le faisceau était
plus diaphragmé ou plus concentré au niveau du canon.

La densité de puissance, & 1'impact, prend la forme :

Al 524wl
(2] dwéﬂ = W, e A(s- +WE)

La densité de puissance, dissipée dans 1'échantilion au?Voisinage du
point M(s, w), par le faisceau &lémentaire frappant 1‘ajre'ds,.(fig. Ii.z.,
p.-92 ), est : N

' SR a2l ~Apl
(31 q(r) = p 2w, T ASTHE) L geTT

”oa rZ = s2 + w2 et pi, = Q

(1-p) désigne 1a fraction de 1'énergie incidente retrodiffusee {nous
‘negl1geons toutes les autres fractions de 1'énergie, non transformées en
cha]eqr dans 1a cible).

'La puissance totale du faisceau, dissipée en chaleur dans la cible,

steerit ¢

[41 93== 1 ffe"mz ds

- '=£g
Qj' de Ar‘ rdr i
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[I.5.3.1. Diamd@tre du faisceau

La contribution a la puissance dissipée dans la cible, apportée par
Jes électrons incidents contenus dans le tube de rayon R, est :

gf 2w R -Ar2
Q do d
R 50 j{) @ rar

-AR2
o AR

il

1]

[ 1

S$i T'on fixe conventionneliement le diamétre ¢ du faisceau, tel que,

qr(R:%) = 0,9 , on obtient :

ARE=2,3

o :
et ¢ =A\[E3 a3/t
5]

_ou encore : A =9 ¢ -2
‘ “Ii.5.4. La vitesse u de translation de 1a zone estlsuppdsée négiigeable.

I1.5.5. La zone est supposée infiniment longue. Dans le modéle, elle
est supposée produite par une infinité de faisceaux identigques distants de

L =_%3 baTayant 1'axe x'ox suivant 1a loi :
. , T
dj = Ut + jL pour 0gtcx< §-+ kT
dj = U(T-t) ¢ jL pour L+ KTct<T+k'T

2

k, k', k", entiers positifs ou négatifs,
dj est le déplacement du ji@Me faisceau par rapport a 1'origine 0.

11.5.6. Les propriétés physiques du systéme sont supposées indépen-
dantes de la température.
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11.6. Mise en équation

La température v au temps t dans la plague, non soumise au bombardement,
satisfait a 1'équation différentielle (77a)

: 2 2 ;
: v 3%y C av 2H _
61 5z + 3¢ ~ % 5T~ W) =0

Si nous prenons v, comme origine des températures,

. . Q' -[Kkzt + 2 +y ]
{7l Kot @

2H

- i 2 B

_‘ "7§atisfa1t Ttéquation [6], et s'interpréte comme éiéﬁffig température
éu:témps t dans 1'échantillon, résultant de la quantité~défcha]eur Q' Tibe-
rée, a 1'origine, au temps t = 0 (77b). B

Chaque alément d'échantillon de longueur Udp et de 1argeur dw, situé
"3 une distance w de 1'axe x'ox, regoit pendant le temps dT‘, ]a puissance ca-
lorifigque q(r) dw ds, du tube d'électrons de section dw ds {fig. 11.3,

P, 92), selon une fonction périodique du temps, de pePTQGQ T

_ Le tube &lémentaire d'électrons, M, atteint 1'é1émént%ﬂﬂdT au temps
-fr = siU et le quitte au temps T - (s/U) + dt. II 1‘attéihtgé'nouveau au
“temp;_T - {1t ~ (s/U) + dT). S

En fonction du temps, 1'élement considéré regoit 1a pudssance donnee
fgraph1quement par la fig. 11.4. (p.99 ). Soit dqg(r,t}, 1a fonct1on gqu'elle
_représénfe. La fonction 8g{r,t) est une fonction paire-du temps, de période
T, nulle sur 1"intervalle (0, T/2}, sauf pour T - (s/U)i<‘£‘§ T - (s/U) + dT

'Lé'développement en série de Fourrier de &(r,t) s‘écﬁﬁﬁ“ﬁ

+oo :
(8] oq(r,t) = & Cpe 2 NH/T AR

n"-oo




_..99 -

Puis soncj\ regue §qu-, t

— i — — — v i ———— T —

A

\ \
N
: N , S
t/2 d'r‘-sIU .. d‘CF( T/2 T Temps
T-(T- sl +dT) - dTT-YY
fig Il 4

1 1
l | fajsceau délectrons

T T [ A T AATRN N T T couche

substrat
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avec :
+1/2
[91 G, = 1/7 ,f sq(r,t) {cos 2mt/T - 1 sin 2ont/T] dt
-1/2

L 'intégration du terme en sinus est nulle puisque sq(r,t) est paire :
[101 C, = (2/T) g{r) cos 2un (t-s/U)/T dt ds dw
Portant [10] dans [8], on obtient :

2ﬁ1nt/T]ds dw dr

(111 sq(r.t) = (2/T) q(r) [E::Wcos 2en (c-s/U)/T e

Pour deux valeurs opposées de n, le cosinus garde la méme valeur et se
met en facteur des termes exponentiels obtenus pour ces valeurs de n.

[111 s'écrit :
(121 sq(r,t) = (2/T) a(r) [1 + ‘5;“] cos 2rn (T-s/U)/T (2T o 2010t/ Toca,
n=

La‘quantité de chaleur libérée entre le temps t' et le temps t'+dt',
sur 1'élément d'aire ds dw, au point de coordonnées : o

x' o= Ut

1]

yto=w

donne, d'aprés (7], au point (x,y) et au temps t, la disifﬁbdﬁioh de tempé-
rature

(x-UT)€ + (y-w)?

.- i - 2 i ! .
6V(X3y3t) = %%{rlﬁ'%:%—ry e Kk (t t ) e zﬁi(‘t t! ) dt] |

/
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Tenant compte de [12], de [4bis] et de [3], on obtient :

) coszwﬁi¥aﬂl]_

-A(s2+w?) . L

. - AQ@ ® Zmint' /T -2wint' /T

(131 8v{x.¥:8) = STy L) ¢ by (@ + g M0

(x-UT)2 +
B<(E-T

I (y-w)2 . .
SKK2(E-t') 3 dt' dt ds dw

Grandeurs réduites

Nous appelerons par la suite :

température réduite

"{ - R
ot
oo

kx = g oL
o coordonnées d'espace réduites
ks .= o SR
kwﬁ= ]
. 3kA /2 = 1 Diamétre réduit du faisceau . .

"‘ikzﬁt = 0 Coordonnées de temps rédujte§f;p

L yE e Vitesse réduite du spot;j::;{fuﬁ

Combiné{sons de variables réduites

LI Al
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1
<
>
S
@

(2012 (gmver)?

4r(t-t') 4 o®

En grandeurs réduites, 1'équation [13] s'écrit :

v 5 1 +‘§ (e1vkn8 + e—wvxne‘

275 2 HRE % n=1 \Vh“{er“ﬁlv)3€

[]4j; aﬁkgsﬂae) =

(g-wer)? + (n¥)2 o2y
To%

g% - R
o* e *q;?“‘ds g8y d9 dy

es &,net
des valeurs

_ La température, en régime permanent ay point de
6, s obtwent en intégrant 1' expression ci-dessus, sur 1! @
pr1ses ‘par les coordonnées, 6¢, o, } et en tenant compt
fa1sceau ‘d'&lectrons est supposé agir depuis un temps i

51 S(Eamse) - m L do io de_m de’ S_m i[

cos[...]}e-B* e-(") e_(") db¢

ment, long :

E @Pdéons,
e 1 | EvonZenap)® - ot
o S ‘gﬁ— e 46“ e "P GT
+oo 1 ivAng' s g% - (g_ve )2
(71 In f; % © COSVAn (GT - ;) e e Eaﬁ

. 2,2
a U|; deT
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et une expression analogue pour I-p
~jvapf'
17'1 1. =5 N 49
l ney o BE . T

[15]) peut s'écrire,

oo +oo
(18] v(E;m,0) = 2#}2 S_w d"S_w

.-.Qu.encore,

(91 u(En,9) =D(n) + vy (£:n,0)
avec,

';;."'ﬂ y 400 400 0

(201 T(n) = 5 do'S dt,bS I, o'
‘ -) gﬂzqu ) 00 -0

et :
i 400 oo

[é]]: :il;,'a(g,n,e) = 2112:;2 S doS

L'expression [19] montre qu'en un point de la plaqﬁ

“la température

pendant

est;Ta somme d'une quantité constante dans_le temps, U( 7
Gpendant des 2

ddétde'ig coordonnge n) et d'une quantite X un{€,m,6)5
coordonnées d'espace et du temps. )

”U(h) peut s'interpréter égafém@nt comme la tempér arns la plaque en

régime permanent, résultant de la répartition uniforme *ﬁéﬁgie des
faisceaux (supposés en nombre infini), le long de Teur 1ign fﬁmpact. Pra-
t?huément; U(n) représente la température en régime perméneﬁf-déns 1'échan-
t1110n¢?§ans un domaine® ol 1 << kL et & < kL, en suppoé@n aé 1'énergie

yissa-vis de 1/k.

estrrébértie uniformément sur la zone de longueur L, gran
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[v.¢]

Y . up{E,n,0) peut s'interpréter comme étant, dans le domaine P de
la piague, la fluctuation périodique de température, en un point donné,
provogquée par le mouvement alternatif du faisceau.

11.7. Calcul de U(n)

Posons

£-vir

(Gew7z 7 X
' v
_ dxn—w de'l.’
: :
o wml/2 0% _ (n-v .
=4 e iﬁﬁil' R
, y

gn

B T Y ) LAl
[22] 1o = 20 8 e iﬁﬁil“ e

Vo pei/2 Pre
2,02 8 gk 02
. _orle L2 e - - A Y
[23]( R AT

...00 . —~00

-;JCohme df¥= - do', 1'intégrale ci-dessus s'écrit

TT'* "
S W e 49 de

et vaut (78a}

HT/g e~ In-vl
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[23] s'écrit alors,

2 a2

. 6 geHp
(- 2m - e - T]‘IJJ
[24]S_m I, dg' = 21 o GW2 e IN~¥

Portant [24] dans {20}, on obtient,

o 2 o2 |-
[25]v(n)=?7g—ag R S

Posons n-¢y = u

wz = ng - 2un + u2

Cquand Y >, U <0, [l = - u=u

quand ¢ < n, u >0, |-¢| =u

'[25]peut s'écrire,

_ 1 n 4 e ]
U(n} =’m [S_m ....... lfJ-I'Sn e dy

rﬂ;igﬁ?+2u‘n+u'2

-y = nl- 2 Sm ~ut
=;~T17%-.-“—[S el e l“\%.‘in?ﬂ‘.. du + eu.':ie_:"._'. .Pk? du']
0 ¢ S '

2 (e ul 2n oo
[26]1 Tln) = v17%qﬁv e ;??'%; e gRZ {e'(] @ﬁz}“ ve (1” @EEIU] d
il 0 o ‘..":5“." = ‘.;_-:..
Posons l |
. 172
u? =y, du = % dv
1
g2 " P

1/2 = n g '_:
237 ]iZm | j-”'/“‘
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Les intégrales, a calculer dans [26], sont de la forme,

S a2y 12 172
%'g e VP o 22 /fv 2 v / dv
0

et valent (78b),

' -1 -1
[27]-% n]/Z p /2 ea/p Erfe a]/2 p /2

- [26] compte-tenu de [27], s'écrit :

nZ_

‘ - :
[281{Tm) = JQ- e (w2 [e(%‘_ +$‘) Erfc(% +$,,) + e(g K

Variation asymptotique de v (n) ;

; Lorsque n/g* est grand devant ¢ /2, U tend vers
(n)

o P2
e ou encore vers,

. . ¢!
e st 5 << 1

BHonc,

[29]“1—)*(“) nog
;"'€£5ksque 20 e
-  '7 ‘P*Z ?
;(ﬂﬁi@1) est équivalent &
o
2 2n

e 40 Erfe ﬁﬁ Chn - — shn
o 2 vﬁ;@i?
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En particulier, lorsque n tend vers 0

w2
[30] T(n) ~ eipﬂ* Erfc %’i

La variation de'ﬁ(n) est représentée sur la figure II;5ﬁ(5}}08) . Celle
de O(0) sur la figure I1.6 (p.108). FEEENE

11.8. Ca1cu1 de uw(E,n,8) dans 1'approximation du faisceauypénctﬁe1

Pour ca]cuier Ta fluctuation de température, nous nous p1acerons dans
]'hypothése du faisceau ponctuel. La puissance est donc suppnsee dissipée en
I. ' A

.,121} s'écrit maintenant
{311 un(gsns0) “‘@;j; (IntI-n) de

43 oo ~ . ™ -
[32] I+n = g~1Vln9F§ %;-COSvAneT g (1Xivin)o™ e

Posant :

CosvApdy = CosAp (u-E)
(331 = CosApf Coshpu + sinAE  sindpu

En tenant compte de [33] dans [32] et en remarquant que ] 1ntégrat10n
des termes en sinus est nulle, on obtient : b
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2 oz

0
0z=%¢
ST hxgﬁ
01="%
ST .
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;
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2 7 2
¥ B - u
~IVAn6 . " y
e T cosink e-[111vkn]6 e 4ok S’ e 40% coSipudu

. wo™ §]

Cette dernigre intégrale vaut (78¢) :

] VAN
, 2 w1/2 43 nd

172 i 2 + "
Lin = 2 m . eX1vAnt COSARE e*(1+A n—ivin)o e'aﬁgi_i“"
l 9*1/2

(av]

I1.9. Cateul de S I*n do'

-0

En posant :

14 %+ v = pE

et

[35] n2 = a

1/2

@ .
fi ;in-de! = gﬁ_uu

a

. - " _ _ :
gt VAn® coskngS e PXOT o&" T o7 TR dg™
0 ol

{'intégrale ci-dessus est égale & (78a) :

N yp a2V
[36] m 2 pt /2 gma P
Nous poserons :

172
p+ =+ 1B

Y2 R
p- /. =g ~ 1B :;,;/...




£371

Explicitons [37]

[38]

(391
fﬁldﬂ Qﬁ‘= %%%2;. = Tg 26”
:i c6sSﬁ = %ﬁ? [1+(1+an) 121 172
sing, = %E (1-(1402,)7 /2 1/

{“‘tss]s'écrit,

(401

Hm:mm.

[4}1

(421 (

'compte-tenu de [401[4111421, [371 s'écrit :

[43]

2. 1/ 1
;g?(; = [(1+x2 )2 + vzkzn] 4 ncosdy = (1+A2n)

1
}’26_= Lo n(14ag) 12 fea?ny 2 211 V2 =y
2 ~1/2 ] ]
21 Loty ey T
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[36] peut s'écrire,

g ]
ﬂl/Z e_al/za é+1[a /28+6n]
(a2+62) /2

1
ol 8y = Arg ps /2

s 1 %
al/2g = [(1¥A%n)? Vzkzd /4 nsing, = (1+K2n)]/2 [T

"/2 = g n1+n) 2 (qea?y) 12 411 172

]/2

e - L) 2 [(s0P) A1'/2, Fpma teng

] ‘5 f‘f- .
() 12 (reatn) [




- 111 -

L'expression [31] de u,{E,n,0) s'écrit maintenant,
1 2 /2
- LA Cr (nf)
((14A20)2 + w22,y 4

/2

[44] un(E:nae) = 2 b -

. % COSALE COS{VApB-Ypn=Sp)

Cette expression est celle d'une onde progressive de’]anUéur d'onde
%%—, se propageant dans la direction des y positifs. b

© Conmé, habituellement, v2A%, >> 1432y, nous admettrons”pour 1'ampli-
tude de 1'onde, 1'expression : SR

o 1 i 1
2 -e— vz. v /2 }\n /2]‘] =

1 1 ]
e T/Zn /2 /2 A]1/2
67/2

2

vz 2

Le rapport de 1'harmonique “deux” au fondamental estfpﬁfiébﬁséquent :

5] () e LOBNAEL VY2V 2

Pour les valeurs courantes !

4,2 cm !

Fs
n

(voir § 12)

-3

k= 510 cm2/s

1073 s (valeur utilisée dans les expériences)

4]

T cm

1]

L

1/ 1
N2 g1z . (& .gﬁ) 2 () /2

J
= (2 X 103 X —5-.—.:-6':3 X @I,Lz-)g)/z = 270,
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[45] vaut :

e 78 N/ yZ, soit de 1'ordre de 0,1 pour n =2,4 x 1072

Les harmoniques de rang supérieur ou égal a 2, sont négligeables par
rapport au fondamental et i'on peut écrire, au moins pour n > 2,4 x 10'2,
c'est-d-dire pour y > 6.1073 cm :

v1/2 ai/2

[46) u(£.m,0) = 22 cosA1E cos(vAte = Y1n = 81)

II,10.,Re]ation entre la vitesse de recristallisation etffaufteqhence de

balayage.

Le-balayage du spot entraine,'comme nous 1'avons vu. uﬁafflu;tuation
de température en tout point. Les interfaces liquide - sol la zone
fluctuent dans Teur position. '

" Leur déplacement maximal, |An| pax s€ déduit de 1'expy _1oﬁjdu gradient

de tempéfature G :

.G=

15

' Uti}isant 1'expression simplifice [291, |G| = &

LaéfTUCtuation maximale de température est le double: E;1f5mplitude
des variations, données par la relation {46], d'od : i

T

ol ny est la coordonnée moyenne de 1'intertace par rapport a51'axe de

1a. zone.

A
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Ce déplacement se produit pendant 1a durée T/2. L'avance de la position
moyenne de 1'interface est, pendant ce temps,

u 1/2

soit en coordonnées réduites,

kuT/2

La relation cherchée doit exprimer que cette quantité est trés supé-
rieure & |An|max * '

1 1

V2 3 Wz enf

kyT/2 >>
v
ou encore,
IR TN
e vy V2N /2ng
w2 A11/2 kT enf

(471 U >>»

Avec‘v]/Z A11/2 = 270 (§ précédent)

k #H4.2 cm !
121075
ne = 8x 107

On obtient :
270 x 0,08

» 8 e : soit environ u >> 107° cm/s
270 x 4,2 x10°3 '

avec k =-4,2 cm ], ng = 0,08 correspond & une zone large de 4 x 1072 cm
Comme 1es vitesses couramment utilisées sont de 1‘ordre de 10 =3 cm/s, la
condition [45] est donc bien vérifiée avec une fréquence de 10 Hertz.

veid ven
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I1.11. Choix de la valeur optimale de k

Soit ug™ la température réduite de fusion de 1'alliage constituant

la couche.

Ve, 1a température réduite du support d'échantillon.
Posons

Uf = Uf* - Ue

En Supposant 1@ faisceau ponctuel,

e e ue® - o

La largeur de la zone fondue peut subir des mod1f1cations résultant
de variations, dans la puissance du faisceau, et dans la température du

support :

Pour de telles variations supposées petites, on obtiéﬁt 1a re1ation :

) onf

ol 2An¢ exprime la variation réduite de largeur de Z§ﬁéf’}‘f

(48] 26ng (‘“‘W AgaHﬁEP— A Vo

Or, d'aprés 1'expression de v (§ 6),

auf _ 2KDLkve
a7 g

9°  2KDpik
e =g

Q

{481 devient :

2KDLK , AS

zanf' J"( Vf + AVo) el




- 115 -

2

Si 1'on admet que 7 est une constante, la zone est d'autant plus stable

que k est plus petit, et g’p]us grand.

Comme Vo = v¢* - v¢

Soit ve = Vf* ‘z*g[-ﬁ' e"nf

un rapport éfélevé conduit & une température basse du_éuppqrt.

En résumé, les résultats précédents, &tablis pour 1e faisceau ponctuel,
montrent 1'intér&t de travailler avec des supports d’ échantt?lons froids,
des faisceaux puissants, et de choisir une faible valeur pour k

Pour une raison de simplicité, les expériences ont _féjiés avec le

support & température ambiante.

11.12. Discussion

Les hypothéses 11.5.3, I1.5.4, I1.5.5 et I1.5.6 sont assez bien vérifiees,
dans ]eS?Conditions de 1'expérience, et nous nous attacherons plus particu- '
ligrement 4 la discussion des hypothéses 5.1, et 5.2. ;

L'hypothése 11.5.1. suppose que la température ne dépend~pa§ de la
coordonnée suivant 1'axe vertical 0z. Cette hypothése n'est pa§.vér1f1ée
au voisinage de 1'impact des électrons ol les surfaces 1sofherﬁes peuvent,
grossiérement, 8tre assimilées & des demi-cylindres de rayon y (f1g 11.6,
p. 99 ). La théorie ne s'applique dans cette région.

L'hypothése 1I.5.1. ignore également 1'effet produit par la couche dé-
posée, dont 1a conductivité thermique peut &tre une centaine de fois celle
du substrat. Le flux de chaleur transmis par 1a couche & travers une surface
isotherme est, par unité de longueur : 2 K; e E“
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-

Le flux transmis dans ie substrat a travers 1a méme isotherme est :
; dv

ol K, et K, sont les coefficients de conductibilité fhermique, respec-
tivement, de la couche et du substrat.

Le rapport de ces flux est :

2 e
i Y

717:
»1A

Comme Kc/Ks est de 1'ordre de 102, le rapport des flux est de 1'ordre
de :
60 efy

Dans un domaine ot ce rapport est notablement supérieur & T'unité,
¢'est-i-dire pour y < 60 e, la couche agit de maniére prépondérante dans
1a conduction thermique : La température & la surface de 1'échantillon
est abaissée par la présence de la couche, d'autant plus fortement que 1'on
se rapproche plus du centre de 1'impact. ‘

Lorsque les isothermes, dans 1'échantilion, peuvent étre assimilées
3 des portions de plan (c'est-a-dire loin de 1'impact), Te transfert est
proportionnel au terme
e K, +DKg =KD
oil,
e e
K=K + 2 Kg = Ks (TT%)

K a eété défini comme Te coefficient global de conductibilité thermique
de 1'échantillon.
0-!/‘!!
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Avec un substrat en silice de 0,2 mm d'é&paisseur, une couche de by
d'atain,

.5 00 o
= 350 T.0035 1 (& 100°C)

oo
& &

Le coefficient de conductibilité global est doublé par la présence
de Ta couche d'étain. '

L'hypothese 11.5.2. suppose que la conductance de surface de la face
inférieure de 1‘'échantillon est constante, Cette hypothese sera1t vérifiée,
si cette face, ainsi que celle du support d' échant1llon,.éta1ent des iso-
thermes, ce qui n'est évidemment pas réalisé. Le calcul proposé pour k
est basé sur cette hypothése, et ne donne par conséquent ﬁu'uné “valeur
moyenne", Ainsi : o

Pour Xg = 104 cal/°C.cm.s (graisse Siss a vide)
K= 7.1073 cal/°C.cm.s

B =2.107¢ cm

eg = 41072 cn

- 1074 -1
= 4,2 cm
k “\/4 102 %7 %103 x2x 102

11.13. Vérification expérimentale

Ltexpérience 4 laquelle correspondent les figures 5. 16 et 5.19 (p.77 }.
donnent pour largeur de zone, la valeur 0, 4 cm. La 1ongueur de la zone est
de 0,5 cm ; e diamétre du faisceau de 0,02 cm.

Y A
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P - 2,8 1072 et Pt/2 = 1,4 x 1072

C'est pratiquement le cas ol o* = o

La puissance théorique est donnée par la relation [ééjg.ét}
FaakpL kv e

ou yf est la 1/2 largeur de zone.

Avec les valeurs déja citées :
K =710 cal/°C.cm.s
D=20,02cm

L=0,5c¢m

V:=]210°C

y§ = 0,02 cm
k = 4,2 cm !,

Fa2.7x103x2x1072x0,5x 4,2 x 210 x 84’289}?%3x‘4,18 = 0,565 W

Admettant un coefficient de rétrodiffusion, en pu1ssance de 0,2, on
obt1ent : 7 qﬁgjz.jzé

'.w-éi1,z x 0,565 = 0,7 W.

Le courant électronique était de 1'ordre de 25pA, et: 35316n d'accé-
1érat1an de 45 KV. La puissance réelle du faisceau était donc de 1,1 Watts.
S1 1'on tient compte des erreurs de mesure et des 1ncert1tudes dans Te choix de!

constantes phys1ques*, ta théorie fournit une approximation sat1sfaisante

w Les valeurs, pour les constantes physiques, correspondent & la Silice.
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ANNEXE III

ETUDE DE LA STABILITE DES ZONES

III.1. Existence d'une pression &lectronique

Considérons un tube d'électrons wonocinétiques frappant la cible en O
(fig. IIL.1, p.120), '

Appliquons le théoréme de 1'impulsion. Soit F(t) 1'action verticale
de 1a cible sur un électron qui la pénétre a la vitesse v, entre 1'instant
71 et 1'instant tp pour laquel elle s'annule : -

T2
S F(t) dt = mv

T

$i n électrons ont pénetré totalement dans 1'unité de temps. le théo-
réme de ] 1mpu1s1on s'écrit :

[115 s(t) dt = v

spit encore :

[2] F=nqpv

oll F exprime la force moyenne exercée pendant 1‘unit€5dé‘fémps par les
électrons sur 1'aire S. : Ly

$1 N est le nombre moyen d'électrons par unité de volume du tube
d'électrons, EROC

(3] n=NSv

% On néglige la variation relativiste de masse. ',../...
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figli.1

YA

tig 111.2

fig 111.3

- fig ULA
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Or la densité dé courant est :
j=Neyv

De [2] et [3],

Fadnsy

et la pression moyenne,

1o

p:—g-: mv

| ¢ étant la tension d'accéleration des electrons,

Cette relation traduit la proportionnalite de la pression & Ja densite

e¢ = % mv2
Vzggf.?.
1]
510 p=Jy2 29
de courant.

La densité de pulssance w est parfois plus accessible et 11 est intéres-

sant d'exprimer p en fonction d'elle.

6l

dZ

W= oge = jo et,

Application numérigue

W peﬁt &tre de 1'ordre de 1010 w/me avec ¢ = 5.10% v.

Y S
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_ 1010 9,1 x 1073
P ZX ~ 2102 pascals
1,6 x 10-19 x 5 x 10%

Dans nos expériences, les pressions en jeu sont, toutefois, 100 fois
plus faibles, puisque Tes densités de puissance sont de 1'ordre de 10° w/mz.

111.2. Equilibre de la surface libre

111.2.1. Mise en équation

Nous étudions 1'équilibre de la surface 1ibre du liquide de la zone,
dans 1'hypothése ol le probléme est & deux dimensions. '

La surface 1ibre se raccorde au solide suivant 1'angle g, défini par
1'équilibre des tensions superficielles, og5, O s O g tel gque :

ULG COSB + GLS = GSG

(& condition que - 1 < 958 ~ 9L ¢ 1) (fig. 11L.2, p.120).
OLG - |

Un élément de surface ds x 1, de longueur unité suivaht¢}a:3e dimen~
sion, est en équilibre sous 1'action (fig. III1.3. pJ2o) : |

. . e
- des forces de tension supercielie =aty, oty
- des forces de pression hydrostatique jbgﬁsfﬁf,
E- S

- des forces de pression électronique - g ds.n

L'equation d'équilibre est :

~> > s
(71 - O8] + otz + n{p-pg)ds = 0 R
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, f;,'ﬁ'sont des vecteurs unitaires.

(=]
o=
=¥

- {? = 7 da

=
=3
ot
Y

Par ailleurs,

R da = ds
ol R est le rayon algébrique mesuré sur 1'axe A N
Comme, R~ —

Y a2
=p —F
do = " d - t1 = n
doy = Y (x2) s et tp 1 ds
Par suite, [7] s'ecrit :
[8] -cyixz, +p-pg=0
Oryp = po - 0 9 Y(x)

{gbhﬁ; est la pression hydrostatique pour ¥y = 0, p, Ta

du 1iquide et g 1'accélération de la pesanteur.

VL{é}fﬁﬂécrit,

, “:’Soii_z £ la largeur de 13 surface Tibre.

Nous supposerons que la pression électronique se rép
Toi du type : |

{1031 pg = C{1+cosTx)

suivant une
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ol 1'on suppose, maintenant, 1'axe des y centré sur la zone.

Le choix d'une telle loi est justifié par le fait que toute fonction
peut &tre développée sur un intervalle,en série de Fourrier dont on peut
superposer les effets de chaque composante, puisque 1'équation [9] est 1i-
néaire,

Par ailleurs, la fonction [10] n'est pas sans rappeier la répartition
gaussienne dont i1 a été déja question au chapitre III.

Forme réduite

Posans %? = 52 et Ex =1t

_qy_--g.}.(_g‘-t.z g;f.jl
dx ~ dt dx dt
ddy _ .4 qdyy. pd gdy, dt _ .2 d2
3;% - gdx (dt ) i ("f) dx g dt

Posons également,
: 2
u(t) = B2 yix(t)]
Pa
[9] s'écrit @

\ ur(t) - u(t) -—.%:— 1 +%—;cos

m!»"{

111.2.2. Résolution de 1'équation
La solution générale de cette équation est :

f12]

u(t) = Ay et + Ayp et 41 - %: + A cos-% t

ol Ay, qu, Az sont des constantes a déterminer. _;;/___
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Conditions aux 1imites

Nous prenons 1'origine des y dans le plan supérieur de la couche. Par

suite, y s‘annule o0 la surface libre se raccorde a la couche, c'est-a-dire

pour x = + &(2% égale, ici, Ta largeur de zone).

(131 gpfg? u(gs) = 557 u(-gg) = 0

Exprimons la condition de mouillage :

i
st

VR = v gle) = - tee =

soit

du(t)] - [:dugt)_il : L gt
[]4}[ dt jt=-£2 U Jt=£1 po °

Ecartons 1'hypothése ol p, = 0, dans [13], i1 vient :

&k -E% C
0= Ajre + Ajse + 1 = -~ + Ay cos ¢&
11 12 b 2 ¢
0= A}}engg + quegg + 1 - %~ + A cos &
d'ol 1'on tire, Ajy = Ayp, et par suite,

_ C
[151}u(t) = Ay cht + 1 - ==+ Ay cos % t

pour t = £EL , on a :
[16]1 0 = Ay chgf + 1 ~ %— + A2 cos i
Cette équation fournit une relation entre Ay et Ay,

[171 AZ = "C“é"lzji Ej—: -1 - A1 chgﬂ,—J
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L'élimination de 1 - %ﬂ-entre [15] et [16] donne :

[18]1lu(t) = Aj(cht - chgs) + Ay(cos % t ~ costh)

Derivons [15],

u'(t) = A sht - E-Az sin ;‘Z: t

La condition [14]s'écrit :

[19] u'(ER) = Ay sheg - Eé- Ay singh = - %EE a

Condition d'incompressibilite

On néglige, au changement d'état, la variation de volume. Il convient
toutefois d'exprimer 1'incompressibilite du liquide, ce qui donne :

+4 +EQ
tzo]S y(x) dx = 0 oy SE u(t) dt = 0
-% ~g8

j;U(t) d? = Ay sht + (1 - %:)t + Az %-sin g-t + cte
{20] s'exprime donc par la relation :
¢ £
(213 Ay shgr + (1 - aw)ga + Ao E—s1nc£ =
Eliminant 1 - %m entre [16] et [21], on obtient :
[22] Aj(shge ~ ERChER) + AZ(% singh - &Rcostl) = 0
d'ol 'on tire Ay,

- _ p, \E/r) singg - EACOSTR
1231 A] Ap & ez - ER,CT”]E;Q,
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A et Ap peuvent étre calculés en résolvant le systéme formé par
les équations [23] et [17].Les calculs donnent :

1
C
- =) -
Do’ ShES - ER Chel
(£/r)tacy - ER ches

[24] Ay = {1

posons :

£ - Sher - ER chel
(e/¢)tgge - £4

= (1 -5 1
[25] A‘l = (1 po) -Er:‘é‘ﬁ-é'i

On obtiendrait de méme,

C ) E

(261 A, = - (1 - Po! TE-CRhER) costk

et d'aprés [18]

1. C 1 ) . peLos(/E)t _ 7 u
271)u(t) = (1 - &) peg [(ent - cnes E(n—?éﬁsail- 1)]_

11 subsiste 2 inconnues : & et pe. I1 nous faut deux'équations pour
les déterminer. L'une nous est fournie par la condition de mouillage (191,
Tautre en écrivant 1'équation giobale d'équilibre de la zohe'hachurée (fig.1IL.4
p. 120. L'équi1ibre peut seulement s'écrire pour Ta moitié droite,par exempie.

Elle est en égquilibre, sous 1'action :

-‘dés forces de pression électronique Tj; pg ds
. DAB

- des forces de pression hydrostatique (pe - pg ¥(0))Xoe + Po(L-Xo)
ol Xo = DC L

- de la tension superficielle dont la projection sur 1'axe Oy est :
- gsing

A
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L'équation d'équilibre est :
L .
[2gl - Cf; (1+cos % X)X + (po= 09¥{0)) + Po{l-%Xo) = o sing = 0
0
Ce qui donne :
[29] (po-C}t - pgy(0} Xo - g-singﬂ - o sind = 0
- L'équation [19] s'écrit :
. C 1 _ _ _ oEa
301 (1 - 57) e [shE;JZ. (T/E)E tgmz,]~ -
Xo ne peut pas s'expiiciter en fonction de ¢ et pe. Lé_ﬁéédlution du

systéme. formé par [29] et [30] ne peut &tre que numérique. .=~

III,3._Sd]ution semi-empirique

Nous allons calculer y(0) en supposant que & =7

Comme

0.='7s3 g/cm3 , o« 700 dynes/cm [79]
V-0

L.'expérience a, par ailleurs, montré que i était de i‘ﬁ?dﬁé.de 0,05
4 0,1 cm. g2 est donc de 1'ordre de 0,015, Cette valeur autorise des déve-
Joppements 1imités pour les fonctions transcendantes de gk{‘

[27] s'écrit :

31| u(t) = (1 - %:) 'E‘cﬁ]gm [(cht - chgg + E(cos(g/g)t ”)] .

;Q;./.ﬁ[
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c
(321 (g = (1 - &) EE%EE‘[] - ChEL + 2E]

[30] s'écrit :

C ) 1 X

[ -
33 (1 -

[34] et E = cheg - SP54

Développons les sinus et cosinus hyperboliques,

3,3

sheg, = g0 + &g
m:]q-i‘%_ 4
o8 6
2,2
chgn = 1+ 545+
= Po_

Comnie Y{0) GEZ

TSN N2

soit : Y(o) =~ %%

Une couche de & microns est rompue pour af > 30 10*4 Cm\:Les données
exper1menta1&s concernant les tensions superficielles sont trop imprécises
pour faire une vérification de cette formute. Elles permettent toutefois,
de montrer qu'il n'y a pas désaccord entre 1'expérience et “1a théorie :

Y O
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tes valeurs trouvées pour les tensions superficielles, exprimées en
dynes/cm, sont :

o = 671 + 25 (ramené a 232°C) (79)
oLg = 538 & 700°C (80) soit 622 & 232°C
ogg = 685 & 215°C {(80) soit 690 a 232°C
o g = 54,5 (80).

Ces données nous fournissent deux valeurs possibles de 6, T'une
forcément nulle, 1'autre calculée & partir de la relation :

056G ~ OLS
OLG

_ 690 - 54,5
£90 - 5.3

Cose =
0,9
~d'ol,

a=tge = 0,5

La figure 5.5. (p.63 ), nous suggére que %, = 0,02 c¢m, ce qui donne
pour a, la valeur 0,15, trés plausibie.

---00000~--~
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