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RESUME

Les méthodes de détermination des critéres caractérisant la tenue diélectrique

sont présentées (le champ de rupture spécifique et le gradient de seuil).

Sur des couches de polysiloxane, une corrélation a été établie entre parametres
d'élaboration et champ de rupture spécifique. Les radicaux libres crées en cours
de dépdt et les sites de fixation d'oxygéne ont été identifiés comme des detfauts

pouvant étre a l'origine de la rupture.

Des films minces de polytétrafluorocéthyléne contenant des agrégats d'or ont
été étudiés en dessous du seuil de percolation électrique. Dans ce cas les
particules métalliques sont considérées comme des sites générateurs de porteurs

de charge.

Les champs de rupture diminuent avec une augmentation de la fraction volumique

de métal.
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INTRODUCTION

La rupture diélectrique des isolants solides a
fait l'objet de nombreux travaux expérimentaux et théoriqgues.
Pour une méme formulation chimique, la tenue des polyméres
dépend de paramétres tels gue la conformation et la distri-
bution en masse des macromolécules, le pourcentage de cris-

tallinité ou de réticulation du réseau.

De plus, il est connu que les défauts internes -
entendus ici au sens large puisqu'il peut s'agir d'impuretés
d'insaturations, de sites d'accumulation de porteurs -
jouent un r8le important dans les mécanismes de rupture.
L'influence de ces défauts est cependant mal estimée dans
la mesure ol il est difficile de définir leur nature exacte

et leur concentration.

Nous avons pour notre part tenté d'établir des
corrélations entre certains types de défauts introduits
volontairement et en proportion variable dans nos échan-
tillons. Notre travail porte sur des couches minces de
polymére préparés par polymérisation d'une entité monomére
dans une décharge luminescente. L'intérét de ce mode d'éla-
boration réside dans les possibilités de modification des
paramétres de dépdt des films minces dont dépend la struc-

ture finale de la couche.

Deux types de polyméres ont &té étudiés :

- des films de polysiloxane dans lesgquels nous
avons identifié la nature de certains défauts dont la densi-
té est directement liée & la valeur des champs de rupture.
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-~ des films de polytétrafluoroéthyléne dans les-
quels nous avons introduit en proportion variable des agré-
gats métalliques submicroniques simulant des sites d'accumu-
lation de porteurs de charge.

Dans un premier chapitre, nous rappelons les
méthodes d'évaluation de la tenue diélectrique aux "temps
courts” des structures métal-isolant-métal autocicatrisan-
tes.

L'application d'un modéle statistique de Weibull
généralisé & la distribution des tensions de rupture lorsque
les échantillons sont soumis 3§ des rampes de tension permet
la définition du champ nominal de rupture Go et du champ de
seuil Gs. .

Dans le cas des créneaux de tension, le traite-
ment statistique des temps de retard au claguage et leur
dépendance en fonction du champ conduit & la détermination

du champ de rupture spécifique Gc.

Dans un deuxiéme chapitre nous exposons les ré-
sultats de tenue diélectrique aux temps courts de films de
Polysiloxane en fonction des paramétres d'élaboration.

Le troisiéme chapitre sera consacré a l'influence
des agrégats métalliques sur la tenue diélectrique des films
de polytétrafluoroéthyléne.



CHAPITRE 1

CRITERES DE CARACTERISATION DE LA TENUE
DIELECTRIQUE AUX TEMPS COURTS



CRITERES DE CARACTERISATION DE LA TENUE DIELECTRIQUE
AUX TEMPS COURTS

I.1. MISE_AU_POINT SUR LES PHENOMENES DE RUPTURE

La rupture di€électrique est un phénoméne qui
affecte l'ensemble des isolants.
En effet, pour des contraintes électriques trop élevées, 1=
matériau perd brusquement ses propriétés isolantes avec for-
mation d'un ocu de plusieurs canaux conducteurs. Sur ces
cheminements préférentiels ou canaux de rupture, le maté-
riau est décomposé thermiquemehnt. Le volume affecté dépend
principalement de la quantité d'énergie fournie par le gé-
nérateur de tension au moment du court-circuit.

Un claquage est décrit comme étant la succession de 4 éta-
pes (/1/).

(1) initiation et augmentation de la conductivité
(2) apparition d'instabilités et forte augmentatior
du courant

(3) chute de tension aux bornes de 1l'échantillon

(4) décharge de 1l'énergie stockée par l'échantillor
dans le canal de conduction créé au cours des étapes précé-
dentes.
La tension de rupture dépend non seulement de la nature du
diélectrique (composition, degré de réticulation...) et de
son environnement mais aussi de la géométrie des électrodes
et du type de contrainte appliquée (rampe de tension, cré-

neau de tension).



Pour des échantillons identiques placés dans
des conditions expérimentales identiques, on n'ocbtient pas
une tension de rupture unique mais une distribution des
tensions de rupture, qui fait que la rupture est un phéno-
méne aléatoire.

Parmi les paramétres qui caractérisent le cla-

quage, deux sont particuliérement importants :

- la durée T d'application de la contrainte

- l'amplitude G du champ qui constitue cette
contrainte. Expérimentalement on constate que plus le champ
est &levé et plus le temps de rupture est court.
Le claguage semble alors obéir a la loi empirique

"t = cste (/2/)

ol n est une constante qui caractérise 1l'isolant,

A)]

le champ appliqué
t : le temps de rupture.

On distingue deux notions de claquage suivant

l'échelle des temps considérés :

- le claquage dit 3 court-terme : les temps ce
rupture restent inférieurs 3 la seconde pour des champs ce
rupture de 1 a3 10 MV/cm (/3 /).

- le claquage dit 3 long terme : les temps de
rupture peuvent varier de guelques secondes a gquelques heu-
res ou quelques années et les champs de rupture sont de 1
3 2 ordres de grandeur inférieurs aux champs de rupture a
court-terme.

Cette notion de clagquage & long terme met en cause la trans-
formation du matériau seus champ électrigque. C'est le do-
maine du vieillissement des isolants ( 3/). Certains au-
teurs indentifient le temps de rupture 3 une durée de con-
ditionnement du matériau qui dépend fortement de l'amplituce



du champ appliqué pour des conditions expérimentales don-
nées (/4/).

Le conditionnement du maté&riau se traduit par
la mise en place d'une certaine guantité de porteurs quel-
que part dans la matériau (/5/).

Sur le plan expérimental et en ce qui concerne
les essais systématiques de clagquage d'échantillons, la va-
riable mesurée est soit un temps de rupture, soit une ten-
sion de rupture suivant que la contrainte appliquée est un

créneau de tension ou une rampe de tension.

Pour mieux comprendre les mécanismes qui régis-
sent la rupture diélectrique et rendre compte de l'ensemblie
des comportements cbservés expérimentalement, les résultacts
de claquage (temps de rupture, tensions de rupture) doivernt

8tre traités statistiquement.

Cette méthode nécessite donc un granéd nombre
de mesures. Dans le domaine des couches minces qui nous
intéressent tout particuliérement, on utilise la propriété
d'autocicatrisation de ces couches afin de collecter un
grand nombre de données sur le méme &chantillon. Lorsque
ces couches sont recouvertes par deux dépdts métalliques
de l'ordre du millier d'Angstrd&ms l'énergie qui transite
dans le canal de rupture entrafne une démétallisation par-
tielle de la couche métallique supérieure en regard du cara.l
conducteur.

Ce comportement est attribué 3 l'effet thermique cormbirné 3
la génération d'une onde de pression au cours d&u claquage
(161) . Il en résulte le rétablissement du champs dans 1la
partie saine de l'isolant.

Il ne s'agit donc pas d'une autocicatrisation
de la couche elle-méme comme pourrait le laisser penser 1la
terminoclogie couramment utilisée, mais d'une auto-é&élimina-
tion de la partie de l'isolant en court-circuit.



On exploite donc cette propriété afin de col-
lecter un nombre de données important sur un &chantillon
unique. Il faut cependant s'assurer que la surface de
l'échantillon n'a pas trop diminué aprés une série de cla-
quages.

En effet, ceci pourrait avoir pour conséquence
la variation d'un paramétre important de la probabilité
de rupture.

La variation de la surface de l'électrode peut
8tre mise en évidence par la mesure de la capacité avant et
aprés claquage et en utilisant la formule classique
c = %fr —% . D'aprés les études antérieures sur les
couches minces autocicatrisantes (/ 7/,/ 8/ 9) , un mil-
lier de claquages n'entraline guére une diminution de plus
de 5 % de la surface de l'électrode. Comme nous ne dépas-
sons guére 1000 ruptures pour un échantillon, nous pouvons
considérer que la surface de l1'électrode reste pratiquemert

constante au cours d'une expérience.

L'étude statistique des temps de rupture et
des tensions de rupture (/10/,/11/) dans la limite des
temps courts a révélé l'existence d'un champ seuil au
dessous duquel aucun claquage ne saurait se produire.

Ce champ de seuil est nommé "gradient de seuil Gs" dans

le cas d'une contrainte appliquée sous forme de rampe de
tension et "champ de rupture spécifique Ge¢" dans le cas

d'une contrainte appliquée sous forme d'un créneau de

tension.

Ces deux critéres de la tenue diélectrique
(Gs, Cc), s'appuient sur des procédés expérimentaux et
des méthodes de calcul différents mais renvoient i un
m@&me concept de base : le concept deseuil au-dessous du-
quel aucun claquage ne peut &tre observé. Cette notion de
seull peut &tre justifiée par le fait que le claquage se



produit lorsqu'une certaine guantité de porteurs est in-
jectée dans le matériau. Gs et Gc sont considérés comme
des caractéristiques du matériau dans des conditions ex-
périmentales données (température, nature des électrodes,
épaisseur,...). Cette nouvelle maniére d'aborder la tenue
diélectrique des isolants a le double but de contribuer a
mieux comprendre le processus de rupture et de donner aux
utilisateurs un moyen de comparer les diverses couches
isolantes en vue d'une application donnée.

La détermination des gradients de seuil Gs a été effectuée
au laboratoire sur des couches d'épaisseurs supérieures i
quelques centaines de microns (/12/, /13/).

La valeur de Gs a é&té déterminée avec une bonne précision.
Nows allons pour notre part 1'étendre 3 des couches minces
d'épaisseurs de l'ordre de quelques milliers d'Angstrdms.
Pour ce qui est du champ de rupture spécifique Gc, des es-
sais de détermination ont été effectués sur des couches de
polystyréne (/ &5/) et de silice (/7/), les résultats se

sont révélés trés encourageants.

Nous allons au cours de ce travail, utiliser
le champ de rupture spécifigque Gc afin d'évaluer
l'influence des conditions de dépdt des couches minces sur
leur tenue diélectrique.

Les résultats permettent de souligner le rdle
prépondérant joué par les défauts des couches diélectri-

ques é&étudiées.

Dans un second temps, nous étudierons l'inci-
dence d'une concentration de défauts ponctuels croissants
sur les valeurs du champ de seuil et spécifique. Les pre-
miéres couches étudiées sont, pour des raisons de commodi-
té propres au laboratoire, des films de Polysiloxane obte-
nus par polymérisation de l'hexaméthyldisiloxane par dé-
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charge luminescente. L'influence des défauts sur la tenue
di€électrique a été réalisée sur des films de tetrafluoro-
éthyléne contenant des particules métalliques submicroni-
ques qui jouent dans ce cas le rdle de défauts génerateurs
de porteurs de charge.

I.2. NOTION _DE CHAMP DE RUPTURE SPECIFIQUE

Par application d'un créneau de tension de du-
rée T aux bornes d'une structure autocicatrisable Métal -
Isolant - Mé&tal, nous observons en fonction du champ ap-
Pliqué des séries de ruptures plus ou moins uniformément

distribuées 3 la surface qui corr-espondent 3 une distribu-
tion des temps de retard Ty séparant deux claguages con-
sécutifs (figure I.l.). Une étude statistique de ces temps
de retard en fonction du champ appliqué semble alors parti-

culiérement intéressante.

Cn résume la distribution statistique observée
(les temps de retard T; ) pour un champ appliqué, par une
caractéristique 3 tendance centrale, c'est-a-dire par
un seul nombre destiné 3 caractériser l'ensemble : la mo-
yenne arithmétique que l'on note =<, . Pour é&tudier la re-
lation existant entre les temps de retard au clagquage et
le champ appliqué, nous avons recours 3 la statistique ;
ce qui veut dire collecter un certain nombre de données,
puis les traiter.
Ces opérations nécessitent alors, un certain nombre 4d'ap-

pareillages.

L'ensemble du dispositif expérimental est re-
présenté Figure I.2. Nous ne ledécrirons pas dans les dé-
tails, ce dispositif ayant 4éja été présenté dans une thésso

au laboratoire (/ 7/).



charge luminescente. L'influence des défauts sur la tenue

diélectrique a été réalisée sur des films de tetrafluoro-

éthyléne contenant des particules métalligues submicroni-

ques qui jouent dans ce cas le rdle de défauts génerateurs
de porteurs de charge.

Par application d'un créneau de tension de du-
rée T aux bornes d'une structure autocicatrisable Métal -
Isolant - Métal, nous observons en fonction du champ ap-
pliqué des séries de ruptures plus ou moins uniformément

distribuées 3 la surface qui correspondent 3 une distribu-
tion des temps de retard Ty séparant deux claguages con-
sécutifs (figure I.1l.). Une étude statistique de ces temps
de retard en fonction du champ appliqué semble alors parti-

culiérement intéressante.

On résume la distribution statistique observée
(les temps de retard pi) pour un champ appliqué, par une
caractéristique 3 tendance centrale, c'est-3a-dire par
un seul nombre destiné 3 caractériser l'ensemble : la mo-
yenne arithmétique que l'on note 71 . Pour étudier la re-
lation existant entre les temps de retard au claguage et
le champ appliqué, nous avons recours a la statistique ;
ce qui veut dire collecter un certain nombre de donné€es,
puis les traiter.
Ces opérations nécessitent alors, un certain nombre 4d'ap-

pareillages.

I.2.1. Le dispositif expérimental

L'ensemble du dispositif expérimental est re-
présenté Figure I.2. Nous ne ledécrirons pas dans les dé-
tails, ce dispositif ayant déja été présenté dans une thése

au laboratoire (/ 7/).
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Il comprend pour l'essentiel’:

- un générateur de tension continue

- un dispositif de détection de rupture

- un analyseur d'états logiques, pour mesurer les
intervalles de temps entre les claquages consécutifs

- un oscilloscope 3 mémoire pour visualiser la tension
aux bornes de la structure.

= un micro-ordinateur Apple II e muni d'un ensemble de
logiciels pour piloter l'ensemble du dispositif expé-
rimental, collecter les informations et les traiter.

La procédure expérimentale se fait suivant l'ocr-
ganigramme représenté figure I.3.
L'analyseur d'états logique ayant une capacité mémoire limi-
tée (1024 mots), la durée d'application de la contrainte se-
ra de 20 millisecondes.

Nous verrons par la suite si cela a une quelcon-
que conséquence sur la détermination du champ de rupture
spécifique Gc.

L'échantillon est soumis & une contrainte &lec-
trique de durée 20 millisecondes, le dispositif détection
rupture se charge de détecter les claquages successifs qui
se manifestent dans le temps. L'analyseur d'états logiques
mesure les intervalles de temps entre les clagquages succes-
sifs. A la fin de la mesure, les informations sont transmi-
ses au micro-ordinateur.

Un programme se charge alors de traiter ces in-
formations, de calculer la moyenne “m. et de stocker les
résultats dans un fichier.

Pour une série de contraintes appliquées (Gi),
noug obtenons une série de temps de retard déterminée sta-
tistiquement ( Tmi).



/ s /

création du fichier données :

- nom de 1'échantillon
- épaisseur
- tension appliquée....

Commandes mesure :

- analyseur
~ générateur de créneaux

Acquisition des temps de
retard

calcul des Tm

Mise en fichier des

résultats

Fin

Fig. I1.3. : Organigramme relatif a 1'applicationm
des créneaux de temsion.




Le tracé de la courbe "m(G) montre gque 1l'allure
est hyperbolique.
Le champ de rupture spécifique Gc, n'est rien d'autre que
l'asymptote de la courbe Tm (G) lorsque Tm devient infini

(/10/) .

I.2.2. calcul du champ de_rupture_spécifique
L'allure de la courbe Tm (G) é&tant hyperbolique,
elle est identifi&e 3 une expression de la forme :

T (G) = A (1)

m B
(G - G)

Ol Gc est le champ de rupture spécifique A et B des cons-
tantes.

Pour déterminer les constantes A et B et le
champ de rupture spécifique Gc, nous avons recours 3 la
méthode des moindres carrés appliquée au modéle (1) sous
forme logarithmique : log Tm = log a - B log (G - Gc);

En posant Y = log Tm
X = log (G - Gc)
et a = log A

nous arrivons d une expression lin&aire Y = a - BX.

La méthode des moindres carrés consiste 3

minimiser la quantité A = vy - a-rBXi)z pour diffé-

-
N
rentes valeurs données 3 Gc.

Pour calculer le minimum Mc de la quantité . ,

il suffit de résoudre pour chaque valeur de Gc le systéme



Le tracé de la courbe "m(G) montre gque l'allure
est hyperbolique.
Le champ de rupture spécifique Gc, n'est rien d'autre que
1l'asymptote de la courbe Tm (G) lorsque Tm devient infini

(/10/) .

L'allure de la courbe "m (G) é&tant hyperbolique,
elle est identifiée 3 une expression de la forme :

- A 1
Tm(G) = (1)

B
(G -G))

ol Gc est le champ de rupture spécifique A et B des cons-
tantes.

Pour déterminer les constantes A et B et le
champ de rupture spécifique Gc, nous avons recours 3 la
méthode des moindres carrés appliquée au modéle (1) sous
forme logarithmique : log Tm = log a - B log (G - Gc);

En posant Y = log Tm
X = log (G - Gc)
et a = log A

nous arrivons 3 une expression linéaire ¥ = a - BX.

La méthode des moindres carrés consiste 3
minimiser la quantité A = ly; -a + Bxi)2 pour diffé-

T
N
rentes valeurs données 3 Gc.

Pour calculer le minimum Mc de la gquantité 4 ,

il suffit de résoudre pour chaque valeur de Gc le systéme
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ce qui se traduit par :

(yi-a-+BKi)==O

Z ™

II

A ]

Q@_— a-#BxiH%_= 0

on trouve alors :

xiYi - Xi Yi
B = — —
2 2
xi - Xi
a=BX, +Y,
i i
avec X = zx , ¥ =2 :v
i N N i i N N i
Xx2=- ©x?etXT =— X7y
i N N b i1 N N ii
a

On en déduit la valeur de A : A = 10

En calculant pour chaque valeur de Gc le minimum
Mc de A , on trace la courbe Mc (Gc) (figure I.4.(a)). Le mi-
nimum de la courbe Mc (Gc) nous donne la valeur du champ de
rupture spécifique Gc ainsi que la valeur des constantes A
et B qui correspondent au tracé optimal de "m (G) (figure
I.4 (b)).

Les programmes relatifs au calcul de Gc et au
tracé de 'm (G) sont donnés en annexe .
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1
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b) Tm = £(G)

FIGURE I.4. : Détermination du champ de rupture spécifique
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I.2.3. Choix _de_la_durée_d'application_de la_con-

trainte

La durée d'application du champ est un parameé -
tre important dans la détermination du champ de rupture spé-
cifique qui rappelons-le est déterminé a partir des temps
de retard au claquage.

Pour observer des claquages, il faut appliquer

des contraintes de durée "suffisante".

A titre d'exemple, on trouve dans la littérature
(/5/) que des films de 5102 de 200 ; supportent des contrailn-
tes de l'ordre de 30 MV/cm pour des durées d'applications de
l'ordre de O,1 ms.

Dans les essais de détermination du champ de
rupture spécifique Gc effectués par nos prédecesseurs (/4/,
/5/) l'échantillon était soumis a des créneaux de tension
de durées 5 ms séparés par des temps de repos de durées
3 s. Cette interruption périodique du champ doit certaine-
ment avoir une incidence sur le conditionnement du matériau
dans la phase de prérupture.

I1 convient donc d'appliquer un seul créneau ce
durée telle gu'un nombre suffisant de données puissent &tre
collectées afin de mettre en évidence le champ de rupture
spécifique avec une bonne précision. Avant de commencer
notre étude expérimentale de détermination de Gc, nous
avons fait guelques essais préliminaires en faisant varier

la durée d'application de la contrainte.

Pour cela nous avons utilisé trois lots a'é-
chantillons. Le tableau ci-dessous résume les valeurs de
Gc et la valeur du minimum des moindres carrés relatives
3 chaque é&chantillon et pour différentes durées du créneau

de tension appliquée : 5, 10, 20 ms.
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La durée d'application du champ est un parame-
tre important dans la détermination du champ de rupture spé-
cifique qui rappelons-le est déterminé a partir des temps
de retard au clagquage.

Pour observer des claquages, il faut appliquer

des contraintes de durée "suffisante".

A titre d'exemple, on trouve dans la littérature
(/5/) que des films de siO, de 200 g supportent des contrain-
tes de l'ordre de 30 MV/cm pour des durées d'applications de
l'ordre de 0,1 as.

Dans les essais de détermination du champ de
rupture spécifique Gc effectués par nos prédecesseurs (/4/,
/5/) l'échantillon était soumis a des créneaux de tension
de durées 5 ms séparés par des temps de repos de durées
3 s. Cette interruption périodique du champ doit certaine-
ment avoir une incidence sur le conditicnnement du matériau
dans la phase de prérupture.

I1 convient donc d'appliquer un seul créneau de
durée telle gu'un nombre suffisant de données puissent étre
collectées afin de mettre en évidence le champ de rupture
spécifique avec une bonne précision. Avant de commencer
notre étude expérimentale de détermination de Gc, nous
avons fait quelgues essais préliminaires en faisant varier

la durée d'application de la contrainte.

Pour cela nous avons utilisé trois lots d'é-
chantillons. Le tableau ci-dessous résume les valeurs de
Gec et la valeur du minimum des moindres carrés relatives
3 chaque échantillon et pour différentes durées du créneau
de tension appliquée : 5, 10, 20 ms.
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Echantillon Durée | Ge MC
d'application (MV/cm) !
(ms) , |
! i
5 3,27 | 5,09
| 10 3,16 t 2,20
t
?
20 3,26 * 0,22
| .
[ '.
5 1,89 | 3,46 E
\ | :
M | o
2 10 1,80 | 2,82
20 1,88 0,28
5 1,79 3,59
3 10 1,79 3,23
20 1,78 0,48

Nous pouvons constater que le champ de rupture spécifi-
que Gc est sensiblement le méme pour les trois durées 5, 10 et 20 ms.
Cependant le minimum des moindres carrés Mc se trouve etre le plus

faible pour une durée d'application de la contrainte égale a 20 ms.

Autrement dit la courbe expérimentale T, (G) se trouve

€tre plus prothe du modéle hyperbolique proposé Tm YC%Eb)B dans

le cas d'une durée de 20 ms.
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Pour des durées inférieures 4 5 ms, les temps
de retard au clagquage ne sont pas suffisants en nombre pour
pouvoir les traiter statistiquement.

Nous concluons quant 3 ces observations que la
durée d'application de la contrainte électrique dans la li-
mite de quelques millisecondes n'a pratiquement pas d'inci-
dence sur la valeur du champ de rupture spécifique.
Nous avons alors choisi pour nos mesures expérimentales de
détermination de Gc une durée d'application du champ égale
d 20 ms.

I.3. NOTION DE GRADIENT DE SEUIL _Gs

La tenue diélectrique d'un isolant est le
plus souvent évaluée dans le milieu industriel en appli-
quant une rampe de tension jusqu'a rupture.

L'expérience étant renouvelée plusieurs fois, on obtient
une forte dispersion des tensions de claquage.
Traditionnellement la rigidité diélectrique d'un isolant,

c'est la simple moyenne de ces tensions de rupture.

Par conséquent, elle ne rend pas compte de
l'ensemble des comportements observés expérimentalement.
C'est la raison pour laguelle notre analyse s'appuiera
sur la statistique de wWeibull largement adoptée dans le
domaine de la rupture diélectrique (/2/,/12/,/13/).

Le choix du modéle repose essentiellement sur

les deux hypothéses suivantes :

1/ Le claquage est un phénoméne aléatoire, ca-
ractérisé par une variable aléatoire a deux dimensions :

l'intervalle de temps t qui sépare l'instant d'application
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de la contrainte de l'instant ol le claquage se produit et
l'amplitude G de la contrainte appliquée.

2/ Le claguage prend naissance dans un volume
trés petit de l'isolant et affecte finalement la totalité
de l'isolant (/2/).

Le mod@le statistique de Weibull, qui traduit
la probabilité de rupture d'une chaine en fonction de la
probabilité de rupture de ces maillons, semble bien adapté
pour décrire le phénoméne de rupture diélectriqgue.

Il constitue & lui seul une bonne approche des
autres lois (gaussienne, exponentielle,...) (/14/). Il
conduit 3 la définition de deux critéres aux "temps courts":

- le champ nominal Go guli correspond a une pro-
babilité de rupture P (Go)= 63,2 %
- le gradient de seuil Gs, champ au dessous cu-

guel aucun claguage ne se manifeste.

Cette valeur du gradient de seuil Gs, semble
mieux rendre compte de l'ensemble des comportements obser-
vés expérimentalement (Gs est inférieure & la plus petite -2l our
du champ de rupture relevé) gue la rigidité diélectrigue

traditionnelle.

I.3.2, Définition et calcul du_champ_nominal de_rup-

Rappelons que la probabilité de claguage :
P(Git) = 1 - exp(-c’ b tb) (2)

ol a et b sont des exposants caractéristiques du matériau
et c' une constante dépendant de la géométrie de l'échan-
tillon.
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Dans le cas ol le champ appliqué en fonction
du temps est une rampe de tension de vitesse de montée
constante : G = vt
La probabilité de claquage devient

P(G) = 1 - exp(- c ) (3)
avec a= a + B et C = C'/vb
En prenant les logarithmes de l'expression (3)

on obtient : loguh L
1 - P(G)

) =alog G + K

avec K = log C

Dans la mesure oQl les résultats expérimentaux
suivent le modéle de Weibull, le tracé de la courbe

log (L ] ) = £f(log G) doit &tre linéaire.

D 1 - p@G)

Ce tracé nous donne la valeur du champ nominal Go qui
correspond 3 une probabilité de rupture P(Go) = 63,2% et

sur le diagramme de Weibull 3 log I, ——— = G

1—P(GO)

(figure I.5.).

En fait, le tracé de ces courbes donnent sou-
vent lieu & des représentaticns non linéaires ou-encore 3
des portions de droites (/12/, /13)).

Des investigations ont alors &té entreprises
afin de linéariser ces courbes. Ce qui a permis de mettre
en évidence 1l'existence d'un champ seuil Gs, justifié sur
le plan mathématique par le fait qu'il rendait 3 nouveau
le modéle de Weibull applicable.
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Une expression plus générale de la statistique
de Weibull est basée sur le fait gque la probabilité de rup-
ture P (X) d'un systéme soumis 3 une contrainte inférieure

ou é€gale a X peut toujours s'écrire :
P(X) =1 - exp (- »(X)

¢ (x) doit &tre positive, non décroissante et s'annuler po.r
une valeur X = xs, non nécessairement nulle, gui constitue
une valeur seuil.
L'expression la plus simple répondant a3 ces exigences est
de la forme :

x - x )%

¢(x) =

X
o

ol a et xo sont des constantes

et Xs une valeur seuil.
ce qui nous conduit 3 la nouvelle formulatjion de la statis-
tique de weibull :

log L L = alog(G - G) +K

N9 - PpE)

avec K = - log xo

et Gs représente le gradient seuil

En posant y = 1ogIh( )

1-P

et X = log (G - Gs)

on arrive a3 la relation Y=aX+XK
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Pour trouver les valeurs de @, K et Gs qui donnent la meil-

) = f(log(G - G ))
1-P (G) s

leure linéarisation de la courbe log(L

on utilise les principes de calcul développés au paragra-
phe III.2,

Pour tracer la vourbe Mc (Gs), il suffit de
calculer a3 chaque fois le minimum Mc de la gquantité

= 2
A -; ly; - «a 1og(G;=G)) - K”) pour différentes valeurs de

_ 1
Gs avec Y, = log Ly ———
1 -P(G,)
i
et N le nombre total des points expérimentaux (Yi, Gi). Le
minimum de la courbe Mc(Gs), s'il existe, nous donne la va-
leur du champ de seuil Gs 3 retenir.

I.3.4. Procédure_expérimentale

L'expérience consiste 3 appliquer des rampes
de tension, de vitesse de montée constante, 3 des structu-
res autocicatrisantes jusqu'au claquage.

Les tensions de rupture sont relevées puis trai-
tées par le modéle statistique de Weibull afin d'en déduire
les deux critéres de la tenue aux temps courts, 3 savoir

GO et Gs définis aux paragraphes III.2 et III.3.

L'existence d'un temps de conditionnement du
matériau laisse supposer gue les tensions de rupture dépen-
dent de la vitesse de montée de la rampe. Plus la vitesse
est élevée, plus le temps de conditionnement laissé au ma-
tériau est court et par conséquent plus la tension de rup-
ture est élevée. Ce comportement a été observé expérimenta-
lement sur des échantillons d'épaisseurs supérieurs, a quel-

ques centaines de microns (/13/).
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Pour trouver les valeurs de o, K et Gs qui donnent la meil-

) = f(log(G - G
1-P(G) S

leure linéarisation de la courbe log(L

on utilise les principes de calcul développés au paragra-
phe III.Z2.

Pour tracer la bourbe Mc (Gs), il suffit de
calculer a chaque fois le minimum Mc de la quantité

_ 2
A —é (yi -Q lOg(Gi—GS) - K') pour différentes valeurs de
1

Gs avec Yi = log L, ———
1 -P(C.)
i
et N le nombre total des points expérimentaux (Yi, Gi). Le
minimum de la courbe Mc(Gs), s'il existe, nous donne la va-

leur du champ de seuil Gs 3 retenir.

I.3.4. Procédure expérimentale

L'expérience consiste 3 appliquer des rampes
de tension, de vitesse de montée constante, 3 des structu-
res autocicatrisantes jusqu'au claquage.

Les tensions de rupture sont relevées puis trai-
tées par le modéle statistique de Weibull afin d'en déduire
les deux critéres de la tenue aux temps courts, a savoir

Go et Gs définis aux paragraphes III.2 et III.3.

L'existence d'un temps de conditionnement du
matériau laisse supposer que les tensions de rupture dépen-
dent de la vitesse de montée de la rampe. Plus la vitesse
est élevée, plus le temps de conditionnement laissé au ma-
tériau est court et par conséquent plus la tension de rup-
ture est élevée. Ce comportement a été observé expérimenta-
lement sur des échantillons d'é&paisseurs supérieurs, a quel-

ques centaines de microns (/13/).



Une &tude en fonction de la vitesse de montée
de la rampe semble alors particulidrement intéressante dans
le cas des couches minces. Pour notre part, nous nous limi-

terons & une premiére étude 3 vitesse de montée constante.

L'ensemble du dispositif expérimental est décric
dans les détails dans la thése de L. Uoumbo (/7/).
Il comprend pour l'essentiel : (Fig. I.6.)

- une alimentation programmable HP 6209B qui fournit
des rampes de tension

- un voltmétre RACAL DANA 6000 possédant une programma-
tion interne lui permettant de conserver en mémoire
la tension de rupture de 1l'échantillon.

- un systéme "détection rupture", chargé de mettre en
court=-circuit 1'échantillon et le voltmétre immédiate-

ment aprés un claquage.

L'ensemble du dispositif de mesure est piloteé
par un micro-ordinateur HP 85 qui assure la gesticn des

opérations suivantes :

-~ obtenir des rampes de tension 3 vitesse de montée
constante

- acquisition et stockage des tensions de rupture déli-
vrées par le voltmétre.

- édition du tableau des tensions de rupture sur impri-
mante.

La commande du dispositif expérimental et la
collecte des tensions de rupture se fait suivant l'organi-
gramme représenté figure I.7.
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Z{/ début J/7

&’

Initialisations

- nom de l'échantillon
- tension maximale
- nombre d'essais...

Commande rampe

Acquisition tension de

rupture

autre essai Ouil

Edition du tableau des

tensions de rupture

[T

Fig. 7 : Organigramme relatif 3 1'application des rampes de
tension




Les programmes qui assurent le traitement des
tensions de rupture collectées par 1'H.P.85, le calcul
des champs nominal Go et de seuil Gs, ainsi que le tracé
des diagrammes de Weibull sont écrits en language Basic
sur Apple II e (Annexe )

L'organigramme est donné Fig. I.8 .

Nous avons soumis une structure Aluminium -
Polysiloxane - Aluminium & un créneau de tension d'ampli-
tude "suffisante", de facgon 3 voir apparaitre 3 ses bornes
de brusques chutes de tensions gui sont associées & des
claquages.

L'observation au microscope de cette structure
fait apparaitre plusieurs petits trous de 30 3 70 um de
diamétre qui se manifestent parfois sous forme groupée.

Ce phénoméne est d'autant plus important que le champ appli-
qué est élevé. L'apparition d'un premier claquage semble
alors faciliter le conditionnement d'un second. Ces cra-
téres sont plus ou moins uniformément distribués 3 la sur-

face de l'échantillon.

Nous avons observé gque chaque trou a la surface
de 1l'échantillon correspond 3 une chute de tension observée

aux bornes de 1'échantillon.

En examinant une de ces dégradations au micros-
cope (fig.I.9) on voit apparaitre gquatre zones distinctes.
Une analyse 3 dispersion d'Energie (EDAX) permet de confir-
mer l'existence de ces quatre zones. Avant de présenter
les résultats de cette analyse, fous allons briévement en

rappeler le principe. Cette analyse EDAX est basée sur le



debut

conversion des tensions de rupture

en champ de rupture Gi

Mise en fichier

des G.
i

!

Calcul des probabilités de rupture
P(Gi)

- X,
1

log(G;)

- vy. log L (
1 5 " 1-P(Gi)

L

Mise en fichier des

)

(xi, yi)

l

- diagramme de Weibull

- lissage numérique des courbes

- calcul de G_/P(G )=63,2 7
o o

Recherche de GS

avec x. = log(G. - G )
i i s”
et y; = log L ( T:gTEIT)

Figure 9 : Organigramme du traitement des données en utilisant le modéle

statistique de Weibull
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fait qu'une surface bombardée par des électrons énergétiques
émet des rayons X. Ces rayons sont analysés par un détecteur
en énergie et permettent de définir les éléments rencontrés
au point d'impact.

Dans notre cas ol la structure est composée
d'Aluminium et de Polysiloxane, les résultats de cette ana-
lyse se traduisent alors par deux picCs relatifs a3 l'alumi-
nium et au silicium.L'amplitude de chacun des pics est pro-
portionnelle 3 la quantité de l'espéce présente au lieu de
l'analyse.

- la zone 1 (spectre 1) correspond a l'élec-
trode supérieure qui n'a pas été affectée par le claquage.
Elle constitue la partie saine de la structure. Des traces
de silicium sont cependant détectées puisque l'analyse a
6té effectuée au voisinage de la perforation.

- la zone 2 (spectre 2) correspond a l'électro-
de supérieure qui s'est retournée. Le pic relatif au sili-
cium est ici plus important puisque le métal s'est trouvé

au contact direct du polymére.

- la zone 3 (spectre 3) correspond a la partie
du polymére laissée par le départ de l'électrode supérieure
qui s'est retournée vers 1'extérieur. On y trouve du sili-

cium puisque la guantité de Polymére restant est faible.

- la zone 4 (spectre 4) correspond a la dégra-

dation de l'électrode inférieure.

Les résultats de l'analyse EDAX et de l'obser-
vation au microscope laissent supposer l'existence de for-
tes pressions 3 1l'intérieur du nolymére lors du clagquage
ainsi qu'une é&lévation de la température qui fait que le

polymére est décomposé thermiquement. Le processus de
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dégradation a été étudié par J. Kramurermaier (/6/) qui a
montré que le mécanisme d'autocicatrisation d'une couche
de polymére ne dure pas plus que quelques nanosecondes.

Le diélectrique décomposé par le claquage est alors con-

verti par des réactions trés rapides en composés gazeux.



CHAPITRE 1I

INFLUENCE DES PARAMETRES DE DEPOT DES COUCHES
MINCES DE POLYSILOXANE SUR LEUR TENUE DIELECTRIQUE



L'étude développée dans ce chapitre a pour but
de correler les divers facteurs intervenant dans la syrnthése
d'une couche mince par polymérisation plasma et le processus
de rupture.

Le criteére retenu pour caractériser la tenue di-
€lectrique des couches aux "temps courts" est le champ de

rupture spécifique désigné par Gc.

Les couches minces de Polysiloxane sur lesquel-
les ont porté nos expériences son't obtenues par décharge
électroluminescente basse fréquence dans des vapeurs d'he-
xaméthyldisiloxane (H.M.D.S.)

L'héxaméthyldisiloxane se présente sous la forme développée

CH3 \\\ //,CH3
CH S,
3 i

suivante :

C S.
— \ 3
CHy CH,

Les films sont élaborés 3 température ambiante
et 3 des pressiorns de quelques diziémes de millibars. Leur
€paisseur est comprise entre quelques centaines =t quelques

milliers- d'Angstroms.

Un dépdt d'aluminium de l'ordre du millier
d'Angstrom est réalisé sur leurs deux faces afin d'obtenir
une structure métal - isolant - métal (M.I.M.),
L'aluminium a été retenu en raison de ses gqualités d'adhe-

I'ence.
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L'étude développée dans ce chapitre a pour but
de correler les divers facteurs intervenant dans la syrnthése
d'une couche mince par polymérisation plasma et le processus
de rupture.

Le critére retenu pour caractériser la tenue di-
€lectrique des couches aux "temps courts" est le champ de

rupture spécifique désigné par Gc.

Les couches minces de Polysiloxane sur lesquel-
les ont porté nos expériences son't obtenues par décharge
électroluminescente basse fréquence dans des vapeurs d'he-
xaméthyldisiloxane (H.M.D.S.)

L'héxaméthyldisiloxane se présente sous la forme développée

CH3 \\\ //,CH3
CH S.
3 i

suivante :

O S,
— ‘\ 3
CH, CH,

Les films sont élaborés a température ambiante
et 3 des pressiors de quelques diziémes de millibars. Leur
épaisseur est comprise entre guelques centaines et guelques

milliers d'Angstroms.

Un dépdt d'aluminium de 1l'ordre du millier
d'Angstrom est réalisé sur leurs deux faces afin d'obtenir
une structure métal - isolant - métal (M.I.M.),
L'aluminium a été retenu en raison de ses qualités d'adhe-

rence.



Deux paramétres principaux caractérisent nos
dépbts
- la puissance de la décharge
- les conditions d'atmosphére dans le réacteur
aprés extinction de la décharge.
Nous allons dans la suite nous intéresser a
1'incidence de ces deux paramétres sur le champ de rupture
spécifique des couches obtenues.

Les résultats expérimentaux concernent 1l'évolu-
tion du champ de rupture spécifique (Gc) en fonction de
1'épaisseur (t) du film obtenu dans diverses conditions
expérimentales.

Nous tenterons par la suite de corréler 1'évo-
lution du champ de rupture spécifique a8 celle des pertes
diélectriques.

Cette étude nous conduira 3 l'optimisation
des paramétres d'élaboration, c'est-3-dire & rechercher
une amélioration des qualités diélectriques du Polyxiloxane

synthétisé par polymérisation.

II.1. FABRICATION DES COUCHES MINCES DE POLYSILOXANE

Le bati dans lequel les dépdts de polysiloxane
sont réalisés est représenté figure II.1l. Il est décrit en
détail dans la thése de D. Montalan (/15/)

Le dispositif expérimental de dépSt permet de
suivre 1'svolution in situ de la capacité des films dépo-

sés et de leurs pertes diélectriques.

La procédure expérimentale de dépdt se déroule
suivant l'organigramme représenté figure II.2. Une plaquette
de verre préalablement nettoyée et métallisée est placée sur
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‘1se en place de la
plaquette merdllisecj
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Vide primaire + Vide secondaire
dans le réacteur

Introduction de la vapeur de monomére
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l'électrode supérieure. Un contact &lectrique est établi
entre la partie conductrice du substrat de verre et 1'é-
lectrode supérieure. Un vide de lo_smbar est établi dans
le réacteur avant d'y introduire le monomére afin d'élimi-
ner toute trace d'oxygéne.

En effet l'oxygéne peut se combiner aux espéces
radicalaires générées par le processus de polymérisation par
Plasma et provoquer des modifications de structures. Le mcno-
mére est introduit sous forme vapeur dans le réacteur et 1la
pression est stabilisée 3 quelques diziémes de millibars.

Le générateur basse fréquence déclenche et en-
tretient la décharge entre l'électrode supérieure gqui est
portée ad la masse et l'électrode inférieure qui est portée

d une haute tension sinusoiIdale.

La valeur de la tension d'amorgage du plasma
est donnée par la loi de Paschen. Elle dépend du produit
'pression dans le réacteur distance interélectrode gui
reste fixée & 3 cm durant toute notre étude.

Aprés polymérisation, on procéde au dépdt des électrodes
par évaporation thermique de 1'Aliminium 3 travers un mas-

que métallique.

Nous obtenons ainsi, sur une plaquette de verre
de .dimension 24 x 36 mm, 8 structures métal - isolant - mé-
tal de 20 mm2 de surface chacune (figure II.3.). Des mesu-
res d'homogénéité ont été effectuées sur ces films par el-
lipsométrie. La variation relative d'épaisseur du film
n'excéde pas 2 % sur des tranches de silicium de 4 pouces

de diamétre (/15/).

La permittivité relative a été trouvée égale &
2,5. Afin de vérifier l'homogénéité des films déposés sur

substrat de verre métallis&, nous avons procédé au calcul



de l'épaisseur de chaque plct, par la mesure de sa capa-
cité et en utilisant la formule classique C = ¢ z —

o} r o
Les résultats ont montré que la variation relative de

l'épaisseur du films n'excéde pas 5%.

Rappellons que le polysiloxane est obtenu par
polymérisation 3 partir du monomére suivant :

7H3 iH3
CH3 Ti 0 ji___.CHB
CH3 CH3
La croissance du polymére se fait a8 partir de
l'ossature - Si - 0O - Si = et dans toutes les directions,

ce qui confére au polymére un caractére trés réticulé et
une haute tenue en température.

L'analyse physico-chimique du polysiloxane ainsi obtenu

a été effectué par spectroscopie infra-rouge. Cette analy-
se ayant déj3a été décrite, nous ne donnerons ici gqu'un a-
pergu sur les différents types de liaisons (/15/). Sur le
spectre infra-rouge nous notons la présence des grcupements

suivants:

- des groupements C - H présents respectivement

et CH,.

dans CH3 5



de l'épaisseur de chaque plct, par la mesure de sa capa-

cité et en utilisant la formule classique C =¢_ = =
o}

r
e
Les résultats ont montré que la variation relative de
l'épaisseur du films n'excéde pas 5%.

II.2. CARACTERISTIQUES_PHYSICO-CHIMIQUES

Rappellons que le polysiloxane est obtenu par

polymérisation 3 partir du monomére suivant :

TH3 iHB
CH3———-7i o ji CH,
CH3 CH3

La croissance du polymére se fait & partir de
l'ossature - Si - O - Si =~ et dans toutes les directions,
ce qui confére au polymére un caractére trés réticulé et
une haute tenue en température.

L'analyse physico-chimique du polysiloxane ainsi obtenu
a été effectué par spectroscopie infra-rouge. Cette analy-
se ayant déj3 été décrite, nous ne donnerons ici gu'un a-
pergu sur les différents types de liaisons (/15/). Sur le
spectre infra-rouge nous notons la présence des groupements

suivants:

- des groupements C - H présents respectivement

dans CH3 et CHZ'
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~ des groupements Si - H. Nous noterons que
cette liaison n'existe pas dans le monomere. Elle résulte
de la rupture des liaisons C - H et Si - O ou Si - C

- des groupements Si - C - H

- des groupements organo-métalliques Si-(CH3)3
et si - CH3

- des liaisons Si - O - Siconstituant 1l'ossa-

ture du polymére.

- des groupements epoxy

- de liaisons Si - C présentes dans les groupe-

ments Si - (CH et Si - CH

303 3

ITI.3. - VARIATIONS DU CHAMP DE RUPTURE SPECIFIQUE EN FONC-

Nous rappellerons que les paramétres d'élabora-
tion des films de polysiloxane dont il est gquestion dans
cette étude sont au ncombre de deux. Il s'agit de la puis-
sance de la décharge et des conditions d'atmospheére dans

le réacteur aprés dépdt.

Pour étudier 1l'influence de la puissance de
décharge sur le champ de rupture spécifique, nous utilise-
rons des dépdts synthétisés au moyen d'une faible puissance
de décharge (56 mw/cm%) et des dépdts synthétisés au moyen

d'une forte puissance de décharge (600 mw/cmz).

De méme, l'influence des conditions d'atmosphe-
re dans le réacteur sur le champ de rupture spécifique sera
mise en é&vidence en utilisant des dép8Sts remis 3 l'air im-
médiatement aprés extinction de la décharge et des dépdts
ayant séjourné sous un vide de 10"% mbar avant de les re-

mettre 3 la pression atmosphérique.



43

Pour ce qui est du choix de la durée de séjour
de dépdts sous vide secondaire, nous nous reporterons aux
travaux de D. Montalan sur 1l'évolution in situ des pertes
diélectriques en fonction du temps.

Les paramétres &tudiés in situ (la capacité et
les pertes diélectriques) atteignent une valeur guasi-sta-
tionnaire au bout de 90 mn pour les dépdts élaborés a faibl*
puissance et au bout de 30 mn pour les dépSts é&laborés a
forte puissance.

Les figures II.4 et II.5. nous montrent 1l'évo-
lution in situ en fonction du temps des pertes diélectri-

ques pour les deux puissances de décharge.

Pour mettre en évidence l'influence des condi-
tions d'atmosphére dans le réacteur sur le champ de rupture
spécifique, nous utiliserons donc des dépdts ayant séjourneé
120 mn sous vide secondaire. Les mesures de détermination
de champ de rupture spécifique sont effectuées 3 températu-

re ambiante.

Dans cette partie, nous pré&senterons les résul-
tats expérimentaux de champ de rupture spécifique obtenus
sur des films de Polysiloxane synthétisés au moyen d'une
faible puissance de décharge (56 mW/cmZ)_Les paramétres
de dépdt sont résumées dans le tableau II.6.
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A/ DEpOts_remis 3_l'air immédiatement aprés_extinction de

la_décharge

Immédiatement aprés extinction de la décharge,
le dépdt est remis 3 l'air, puis métallisé 3 1l'aluminium
de fagon 3 obtenir des structures métal- isolant - métal.
Pour chaque échantillon d'épaisseur donnée t, on détermine
le champ de rupture spécifique Gc suivant la procédure ex-
Périmentale décrite au Chapitre I paragraphe I. Les figures
IT.7., II.8 et II.9 nous donnent trois exemples de trace€s
de Tm en fonction du champ appliqué G. Sur la courbe (B)
de la figure II.10 nous avons reporté les valeurs du champ
de rupture spécifique obtenues pour différentes épaisseurs
du dépdt.

Le tracé de lacourbe Gc = f£(t) er utilisant
la méthode de moindres carrés montre que Gc suit une lci
de puissance :

e avec K = 36,35 et a= 0,37

Gec = Kt
Nous noterons que l'allure de la courbe Gc=f(t)
est tout 3 fait comparable 3 1l'évolution décrite dans la
littérature et relative 3 d'autres matériaux (/1/, /16/,

/17/)

Dans cette partie nous exposerons les résultats
de champ de rupture spécifique en fonction de 1'épaisseur
obtenus sur des échantillons élaborés 3 faible puissance
et ayant séjourné 120 mn sous un vide de lo-ﬁmbar environ.
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Courbe (A) : Faible puissance
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Figure II1.10.
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: Variation du champ de rupture spécifique en
fonction de 1'épaisseur pour différentes
conditions d'élaboration.
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Les figures II.11., II.12 et II.13 nous donnent
trois exemples de tracés T = f(G), pour trois épais-
seurs différents.Sur la courbe (A) de la figure II.1l0, nous
avons reporté les champs de rupture spécifique obtenus peur
différentes &paisseurs du dépdt.

Nous noterons aussi que Gc suit une loi de puis-
sance en fonction de 1l'épaisseur : Gec = Kt " avec K = 15,60
et a= 0,20.

La comparaison des deux courbes (A) et (B)
sur la figure II.1l1 montre une nette amélioration du champ
de rupture spécifique lorsque les dépdts ont séjourné sous
vide aprés extinction de la décharge, ce gqui laisse suppo-
ser un effet marqué de l'air sur les couches de Polysiloxane
élaborées a faible puissance. Par la suite, nous ferons un
essai d'interprétation de ces résultats par corrélation des
valeurs de Gc aux valeurs de l'angle des pertes diélectri-

ques.

II.3.2. Eilms_é&laborés_3_forte puissance de décharge

Dans cette partie, il sera question de la tenue
diélectrique des films de Polysiloxane synthétisés au moyen
d'une forte puissance de décharge dont la valeur est de
600 mw/cm 2environ..Les paramétres de dépdt sont résumeés

dans le tableau représenté sur la figure II.6.

Comme dans le cas des dépdSts élaborés a faible
puissance de décharge, nous présenterons les résultats ex-
périmentaux concernant l'évolution des champs de rupture
spécifique en fonction de l'épaisseur pour des échantillons
remis 3 l'air immédiatement aprés extinction de la décharge
et des &chantillons ayant séjourné 120 mn sous vide secon-

dajre avant la remise 3 la pression atmosphérique.
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A/ DEpSts remis 3 _l'air immédiatement apr@s_extinction_de

Aprés extinction de la décharge les dépSts sont
remis 3 la pression atmosphérique puis métallisés a 1l'alu-
minium.

Comme précédemment pour chaque échantillon
d'épaisseur donnée t, nous procédons 3 la détermination du

champ de rupture sgpécifique Gc.

Les figures I1I.14, II.15 et 1I1.16 montrent trois
exemples de tracés s f(G) pour trois épaisseurs de dépdt
différentes.

La courbe (D) sur la figure II.10 traduit 1l'évo-
lution du champ de rupture spécifique de ces films en fonc-
tion de 1l'épaisseur.

On trouve encore une fois que Gc suit une loi de puissance

en fonction de t : Gc = Kt~ % avec K = 99,39 et 2 = 0,58.

Les courbes de la figure II.10 montrent nette-

ment que les films élaborés 3 faible puissance possédent

le champ de rupture spécifique le plus élevé.

Nous pouvons donc dire gque le champ de rupture
spécifique est fonction des paramétres d'élaboration et

qu'on peut l'utiliser comme critére d'optimisation.

Nous savons que les tensions de rupture dépen-
dent fortement de la nature et composition du matériau.
Cette différence de comportemen t suivant la puissance de
la décharge laisse donc suppoSer une différence de struc-

ture.
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B/ DépSts_ayant_séjourné_sous_vide_aprés extinction de la

Aprés extincticn de la décharge, les dépéts
séjournent dans le réacteur 120 mn sous un vide de 10—6mbar
environ. Nous procédons sur ces échantillons 3 des mesures

de détermination de champ de rupture spécifique Gc.

Les figures II1.17, II.18 et II.19 nous mcntrent
trois exemples de tracés 1= f(G)
La courbe (D) sur la figure II.10 traduit 1'é&volution du
champs de rupture spécifique en foncticn de l'épaisseur
de ces films.
Le champ de rupture spécifique suit une loi de puissance
en foncticn de 1l'épaisseur : Gc = Kt * avec K = 77,22

et a= 0,54.

La comparaison des deux courbes (C) et (D) sur
la figure II.10 montre gque le contact avec l'air ambiant
semble n'avoir aucun effet sur la tenue diélectrique de
ces couches, contrairement 3 ce gue nous avions observeée

dans le cas d'une décharge de faible puissance.

II.4. DISCUSSION ET_CORRELATION ENTRE_CHAMP DE_RUPTURE

II.4.1. Corrélation_entxre_champ _de_rupture_spécifigus

a
[
— o ——— - — T — - —— - — —— e —— - - e i ——

et _pertes diélectrigues

Au terme de cette étude nous avons mis en évi-
dence une forte dépendance du champ de rupture spécifique
en fonction des paramétres d'élaboration des films. Ceci
tend A confirmer que Gc est une caractéristique intrinséque

du matériau.
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L'évaluation du champ de rupture spécifique
nous a conduit 3 une optimisation des paramétres d'élabo-
ration : le "meilleur film" au sens de la tenue diélectri-
que est obtenu au moyen d'une décharge de faible puissance
et un séjour sous-vide aprés dépst.

A L'étude des pertes diélectriques a révélé le
méme type de comportement :

- Les films €laborés a faible puissance présen-
tent des valeurs de pertes diélectriques mesurées 3 1 KH2Z
comprises entre 2,5 et 4 10'3 , alors que les films élabores
d forte puissance présentent des valeurs de pertes diélectri-
ques plus importantes comprises entre 11 et 14 10'3 (figures
II.4. et II.6).

- Le retour 3 la pression atmosphérique immédia-
tement aprés extinction de la décharge affecte fortement
les variations de l'angle des pertes diélectriques des
films synthétisés au moyen d'une décharge faible puissance
(figure II.20) alors gu'aucune variation notable n'a éteé
enregistrée quant 3 la variation de l'angle des pertes
diélectriques des films synthétisés 3 forte puissance et

remis 3 l'air immédiatement aprés dépdt (figure II.21).

En conclusion, nous noterons donc une étroite
corrélation entre champ de rupture spécifique et pertes

diélectriques.

Ceci laisse supposer que des processus iden-
tiques pourraient conduire aux variations expérimentales
des pertes diélectriques et de la tenue diélectrique.
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11.4.2. Discussion

Une analyse par R.P.E. (résonance paramagnéti-
que électronique) a permis d'établir que la densité en ra-
dicaux libres de nos films est fonction de la puissance de
la décharge. Les films élaborés 3 forte puisSsance et posSsé-
dant donc le champ de rupture spécifique le plus faible
contiennent un nombre de radicaux beaucoup plus important

que les couches élaborées 3 faible puissance.

La présence de radicaux dans les films élaborés
par dépdt plasma a été constaté par de nombreux auteurs

(/18/) .

Nous avons ainsi établi une corrélation entre
leur densité et le champ de rupture spécifique. Nous con-
clurons donc que le processus de rupture est associé a la

présence de radicaux libres piégés dans le polyméere.

Afin de confirmer cette hypothése, il serait
intéressant d'étudier les variations du champ de rupture
spécifique des dépdts dont on fait varier volontairement

la concentration en radicaux libres.

Une analyse R.P.E. de dépdts recuits a montré
une diminution du nombre de radicaux libres présents dans
le polymére lorsque la température de recuit était de
l'ordre de 100°C.

Nous avons alors procédé a la détermination
du champ de rupture spécifique de quatre dépdts a épais-
seurs différentes synthétisés au moyen d'une décharge for-

te puissance et recuits pendant une heure a 100°C.
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Nous avons reporté sur la courbe (E) de la fi-

gure (II.22) les valeurs du champ de rupture spécifique de
ces films en fonction de 1'épaisseur.

Sur la courbe (F) nous avons reporté les va-

leurs du champ de rupture spécifique en fonction de 1'épais-
seur des dépdts non recuits.

La comparaison de ces deux courbes montre une
nette amélioration du champ de rupture spécifique des cou-
ches ayant été recuites.

Cependant un choix judicieux de la température
de recuit est essentiel. En effet, au-deld d'une certaine
température, l'énergie thermique apportée par le recuit va
contribuer 3 la création de nouveaux "défauts" par rupture

des liaisons chimiques.

Y. SEGUI (/19/) dans ses travaux sur le poly-
siloxane obtenu par pclymérisation plasma a montré gu'un
recuit 3 300°C pendant plusieurs heures entraine une dégra-

dation importante du polymére.

Nous avons alors procédé a la détermination du
champ de rupture spécifique de déplts élaborés a forte puis-
sance et recuits 3 415°C. Ceci afin de savoir si les espéces
résultant de la rupture de liaisons sont responsables de la
création de nouveaux défauts qui seraient 3 l'origine d'une
accélération du processus de claquage.

La courbe (G) sur la figure II.22 montre que
le recuit des dépdts a 415°C entraine une diminution du
champ de rupture spécifique.

Au terme de cette étude nous sommes 3a méme de

conclure que les radicaux libres sont probablement les en-

tités responsables de la défaillance de notre polymére

élaboré a forte puissance.
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Figure 11.22 : Variations du champ de rupture spécifique
en fonction de l1'épaisseur pour différentes
températures de recuit.
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En ce qui concerne les pertes diélectriques
une nette amélioration a &té& enregistrée pour les dépSts
recuits jusqu'a 120°c.

Une étude au-del3 de 120°C se poursuit au la-
boratoire afin de conclure quant i la dépendance de l'angle
des pertes diélectriques en fonction de la densité des es-

péces résultant de la rupture des liaisons chimiques.

Contrairement 3 ce qui a été observé pour les
dépdts forte puissance, un traitement thermique, de dépéts
€laborés a faible puissance, n'entrafne aucune amélioration
du champ de rupture spécifique. Il en est de méme pour 1l'an-
gle des pertes diélectriques.

Cecli laisse supposer que la plupart des radicaux
ont &té neutralisés et les radicaux restant jouent un rdle
secondaire dans la création de défauts contribuant a dé-
clencher le processus de rupture. Cependant nous avons
mis en évidence gu'un contact de ces dépdts avec l'air

conduita une diminution de leur tenue diélectrique.

L'air semble donc faciliter le processus de
clagquage en créant de nouveaux "défauts".
Cette dégradation du polymére au contact de l'air ambiant
est certainement liée & son oxydation. Des études sur les
polyméres (/18/, /20/), ont montré qu'en présence d'espé-
ces oxygénées les radicaux libres présents dans le matériau
peuvent piéger l'oxygéne et il en résulte alors des trans-

formations de structure trés compliquées.

Dans notre cas, c'est certainement 1l'oxygéne
de l'air qui en se combinant aux espéces radiculaires pié-
gées dans le polymére, contribue & la création de nouveaux
défauts responsables de la diminution du champ de rupture

spécifique.
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Afin de nous assurer de cette hypothése, nous
avons procédé& A la détermination du champ de rupture spéci-

fique de trois dépdts réalisés 3 faible puissance en pré-
sence de 1l'oxygéne.

Sur la courbe (H) de la figure II.23 nous
avons reporté les champs de rupture spécifique en fonction
de l'épaisseur relatifs 3 ces trois dép6ts. La comparaison
des deux courbes (A) et (H) sur la figure II.23 montre que
lorsqu'il subsiste des traces d'oxygéne dans le réacteur,
les films ne sont pas caractérisés par une bonne tenue di-
électrique.

L'oxygéne résiduel se combine aux espéces "non
consommées" par le processus de polymérisation pour créer
des "défauts" qui accélérent le processus de rupture.

Il est donc nécessaire d'établir un vide poussé avant 1la
mise en fonctionnement du plasma afin d'obtenir un film

aux meilleures propriétés diélectriques.

Nous avons noté pour les dépdts élaborés i
faible puissance gque le séjour sous un vide poussé amé-
liore le champ de rupture spécifique. Ce résultat est
certainement 1ié au fait gque les espé&ces radiculaires qui
peuvent facilement capturer l'oxygéne de l'air disparais-
sent au cours du temps en atmosphére raréfié par recombi-

naison.

Cette hypothése est confirmée par une analyse
RPE qui montre une diminution dans le temps de la densité

des radicaux libres présents dans le polymére.

par contre pour les dépéts élaborés a forte
puissance l'oxygéne de l'air semble ne pas diffuser dans

le matériau ou peu. Ce qui est probablement 1lié au fait
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Figure 1I.23 : Influence de l'oxygéne sur la tenue
diélectrique du polysiloxane.




que le dépdt élaboré a forte puissance est trés réticulé.
En effet 3 la surface du film 1les réactions d'oxydation
peuvent se faire facilement en présence de 1l'oxygéne. Par
contre, l'action en volume est fonction de la diffusion de
l'oxygéne 3 1l'intérieur du matériau.

En conclusion, nous dirons gue nous avons mis

en évidence deux types de groupements susceptibles de se
manifester comme des "défauts" :

- les radicaux libres pi€gés dans le polymére

- les radicaux ayant piégé de 1l'oxygéne.

La grande concentration de ces "défauts" facilitent le

processus de rupture.

Nous avons aussi observé guels que soient les
paramétres de dépSt une évolution du champ de rupture
spécifique Gc en fonction de 1'épaisseur (t) suivant une
loi de puissance :

Gec = Kt_a

avec des valeurs de a comprises entre 0,2 et C,36. Cette
variation est en accord avec des résultats publiés par
ailleurs dans la littérature (/16/,/17/).
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gue le dépdt é€laboré a3 forte puissance est trés réticulé.
En effet 3 la surface du film les réactions d'oxydation
peuvent se faire facilement en présence de l'oxygéne. Par
contre, l'action en volume est fonction de la diffusion de

l'oxygéne a l'intérieur du matériau.

En conclusion, nous dirons gue nous avons mis

en &vidence deux types de groupements susceptibles de se
manifester comme des "défauts" :

- les radicaux libres pifgés dans le polymeére

- les radicaux ayant piégé de 1l'oxygéne.

La grande concentration de ces "défauts" facilitent le

processus de rupture.

Nous avons aussi observé quels que soient les
paramétres de dépdt une évolution du champ de rupture
spécifique Gc en fonction de 1'épaisseur (t) suivant une
loi de puissance :

Ge = Kt

avec des valeurs de o comprises entre 0,2 et C,58. Cette
variation est en accord avec des résultats publiés par
ailleurs dans la littérature (/16/,/17/) .
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ITI.5. ESSAIS_D' INTERPRETATION

Les couches minces de Polysiloxane &tudiées
suivent dans leur comportement aux "temps courts" le mo-
déle proposé par le laboratoire :

A

T (G) = ———mouou

m G - G )B
C

qui se traduit par l'existence d'un.champ seuil Gc

Plusieurs auteurs dans leurs travaux sur la tenue diélec-
trique prévoient l'existence d'un champ au dessous duquel
le processus de claquage ne peut se déclencher (/1/, /21/).
Cependant aucun modéle donnant la valeur de ce champ n'a
été développé.

Pour interpréter nos résultats expérimentaux
nous allons rechercher parmi les théories qui existent
celles qui rendent le mieux compte des phénoménes gue
nous avons Observés.

Les processus de multiplicatiocn des porteurs qui sont a
l'origine du claquage peuvent étre d'origine électronique
ou d'origine thermique, ce qui permet de distinguer deux

grandes familles de théories de la rupture :

- les théories électroniques

et - les théories thermiques.

I1 est cependant important de préciser que
la destruction du matériau est due a un échauffement lo-
cal trop important, quel que soit le mé&canisme 3 l'origine

de 1'augmentation du courant.

Une étude détaillée de ces théories a été ef-

fectuée par plusieurs auteurs. (/1/.,/22/).
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Seule la théorie dite d'avalanches lccalisées
de Klein (/1/) semble &tre en mesure de rendre compte de
nos résultats car elle int&gre la distribution statistique
des temps de retard au claquage.

Nous donnerons ci-dessous un exposé rapide de ce modéle

avant d'interpréter nos mesures.

II.5.1. Théorie de_Klein

Klein a mis au point une théorie qui tente d'ex-
pliquer les trois premiéres étapes du claquage définies au
chapitre I.

Cette théorie fait intervenir le caractére aléatoire de la
rupture diélectrigque en général contrairement 3 certaines

autres théories.

Elle tient compte de plusieurs paramétres pou-
vant influencer le claquage : le champ électrique appliqué,
la nature de l'électrode, l'épaisseur du film, la tempéra-
ture. Elle est basée sur le fait qu'un électron injecté
par la cathode dans la bande de conduction de l'isolant
provoque une avalanche finie d'électrons libres.

Le clagquage aura lieu s'il se produit une succession d'a-
valanches entrafnant ainsi une instabilité locale et une

augmentation de la conductivité.

Le modéle de Klein peut étre résumé de la fa-
gon suivante :

Si un électron injecté dans la bande de con-
duction de l'isolant entrafne une avalanche, la charge
positive laissée par l'avalanche va augmenter localement
le champ 3 la cathode, entralnant une augmentation de la
probabilité d'injection d'un électron.
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A son tour ce deuxiéme &lectron injecté va
créer une avalanche. La charge positive laiss&e par 1l'ava-
lanche s'ajoutant 3 la premiére va augmenter le champ 3
la cathode ainsi que la probabilité d'injection d'un troi-
siéme électron.

Suivant le méme processus l'injection locale
augmente entrainant ainsi une probabilité de formation
d'avalanches de plus en plus importantes. Des instabilités
apparaitront conduisant ainsi 3 une forte augmentation de
courant et au clagquage. Il en résulte que le clagquage ne
peut s'accomplir qu'aprés une certaine durée Ts appelé
temps de formation au claquage ou temps de retard statis-
tique.

Pour évaluer Ts Klein considére seulement

les deux mécanismes suivants

- injection par effet thermoélectronique

- injection Fowler-Nordheim.

A/ Injection_thermoélectronigue

Dans le cas ol les électrons franchissent
1'interface métal-isolant par effet thermoélectronique, le
courant s'écrit :}

b - b G1/2 )
kT

= AT? -
(1) J_ = AT exp (

avec A = 47 m* ek2/h3

1/2
et b = (e3/ 4T € € ) /
or

G &tant le champ appliqué,

T la température,

$ la hauteur de barriére 3 la cathode,
lorsque le champ n'est pas appliqué,
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k la constante de Boltzmann,

m la masse effective de l'électron,

e la charge de l1'é&lectron,

h la constante de Planck,

Er la permittivité relative du matériau
€o la permittivité absolue du vide.

Dans le cas d‘'un tel mécanisme d'injection
le temps de retard statistique 1y s'écrit :

(2)T, = A(G,T) exp (-b/kT 'y (1« 31‘/2 N LS

-~

Les Bi sont les facteurs d'accroissement du champ a la

cathode lors des avalanches successives.

Ces facteurs tiennent compte des recombinai-
sons possibles des électrons pouvant créer des avalanches

et donc ralentir le processus de rupture.

Le terme A (G, T) est considéré& comme constant
devant les varijiations du terme exponentiel en fonction du

Champ.

En prenant le logarithme de 1'expression (2) on trouve:

/2 O T

i
log T, = cste b/kT G 9 a

(1 + 83,

Si l'injection est du type thermoélectronique le tracé de

1/2

la courbe Log T, = £(G ") est une droite dont la pente

minimale en valeur absolue est égale & b/Kt:
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k la constante de Boltzmann,

m la masse effective de 1l'é€lectron,

e la charge de 1'é&lectron,

h la constante de Planck,

Ex la permittivité relative du matériau
€o la permittivité absolue du vide.

Dans le cas d'un tel mécanisme d'injection
le temps de retard statistique 1y s'écrit :

(2)T_ = A(G,T) exp (-b/kT c'/?y (1« 51'/2 o+ B

n-1

~

Les Bi sont les facteurs d‘'accroissement du champ a la

cathode lors des avalanches successives.

Ces facteurs tiennent compte des recombinai-
sons possibles des électrons pouvant créer des avalanches

et donc ralentir le processus de rupture.

Le terme A (G, T) est considéré comme constant
devant les variations du terme exponentiel en fonction du
champ.

En prenant le logarithme de l'expression (2) on trouve:

1/2 /2

log Ts = cste - b/kT G (1 + Bll

+ 82 + ceo + 3

si 1l'injection est du type thermoélectronique le tracé de

1/2)

la courbe LogT_ = £(G est une droite dont la pente

minimale en valeur absolue est €gale a b/Kt.
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B/ Injection du_type_Fowler - Nordheim

Dans le cas ol l'injection est ré&gie par un
effet Fowler - Nordheim, le courant a la forme suivante :

_ 2
Jogp =CG exp(- D/G) (3)
avec C = e3/8nh E
et p=42™'’? 3?3 en (2)
Le temps statistique de retard au claquage prend la

forme suivante :

T_ = B(G, T) exp(jl) (1 + 1 + ... +._l_ ) (4)

s
G 8 8

n-1

ol les termes Bi sont comme précédemment les facteurs
d'accroissement du champ 3 la cathode. Si 1l'on considére
que les variations du terme B(G, T) en fonction du champ
G sont constantes devant celles du terme exponentiel, on

peut écrire en prenant le logarithme de l'expression (4).

)

log T, = cste + D/G (1 + g . + ]
"1 8n—1
si l'injection est du type Fowler-Nordheim, le tracé de la
courbe log T en fonction de l'inverse du champ est une

droite de pente au moins égale a D.
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ITI.5.2. Comparaison des résultats expérimentaux

La théorie de Klein aboutit & une relation du
temps de retard statistique 15 en fonction du champ élec-
trique appliqué G. Suivant le type d'injection considéré,
nous avons vu gue la relation Ts (G) prend deux formes as-
sez différentes.

Nous allons rechercher parmi ces deux formules
celle qui représente les phénoménes que nous avons observés
en Ce qui concerne les temps de retard au claquage.

Pour cela nous allons identifier dans un premier temps le
temps moyen de retard au clagquage Tm au temps de ce re-
tard statistique Ts.

Pour chaque type d'injection, on calculera ia pente mini-

male théorique.

On procédera ensuite 3 la comparaison de cette
pente minimale théorigue avec la pente expérimentale dédui-
te du tracé Log Tm f (G“Q) pour une injection thermo-
€lectronique et du tracé Logtp= £ (1/G) pour une injection
de type Fowler-Nordheim. Les valeurs expérimentales des
pentes que l'on peut trouver doivent &tre supérieures ou
au moins égales en valeur absolue aux pentes minimales

théoriques.

* Cas_d'une_injection_thermoélectronigue

On désigne par Pth, la valeur absolue de la
pPente minimale théorique pour une injection thermoélectro-

nigque.
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Oon a :

Pth, = b/KT = (> / 4m e e )2 pr

Dans le cas du polysiloxane on ae, = 2,5.
On trouve pour la valeur de la pente minimale théorique

pth, = 9,48 (an/mv ) /2
Les tracés des variations du logarithme de

en fonction de la racine carrée du champ appliqué pour les
différents échantillons étudiés montrent que les points ex-
périmentaux ne suivent pas dans tous les cas les variations
théoriques données par Klein. Nous donnons trois exemples
de ces tracés sur les figures II.24, II.25 et II.26.
Seul le cas de la figure II.25 pourrait satisfaire les va-
riations théoriques malgré une déviation notable aux champs
faibles. Nous en avons déduit la valeur expérimentale de
la pente de la droite tracée selon la méthode des moindres
carrés pour ce cas particulier. Nous avons trouvé une va-
leur de 22,74, ce qui correspond 3 un facteur d'accroisse-

ment du champ de 2,39.

Ceci reste cependant un cas isolé.
Nous en concluons donc que le comportement général de nos
échantillons ne peut &tre expliqué par une injection ther-

moélectronique lorsque T est identifié a T1..

On désigne par Pﬂ%, la valeur de la pente
minimale th&orique pour une injection de type Fowler-Nord-
heim.

Pthy, = 4 (20 /2 /%2 /3eM
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On a:

= - 3 1/2
Ptht = b/kT = (e~ / 4n eoer) /kT

Dans le cas du polysiloxane on ae = 2,5.
On trouve pour la valeur de la pente minimale théorique

Pth, = 9,48 (cm/mv ) /2
Les tracés des variations du logarithme de

en fonction de la racine carrée du champ appligqué pour les
différents &chantillons étudiés montrent gue les points ex-
périmentaux ne suivent pas dans tous les cas les variations
théoriques données par Klein. Nous donnons trois exemples
de ces tracés sur les figures II.24, II.25 et II.Z26.
Seul le cas de la figure II.25 pourrait satisfaire les va-
riations théoriques malgré une déviation notable aux champs
faibles. Nous en avons déduit la valeur expérimentale de
la pente de la droite tracée selon la méthode des moindres
carrés pour ce cas particulier. Nous avons trouvé une va-
leur de 22,74, ce qui correspond 3 un facteur d'accroisse-

ment du champ de 2,39.

Ceci reste cependant un cas isolé.
Nous en concluons donc que le comportement général de nos
échantillons ne peut étre expliqué par une injection ther-

moélectronique lorsque T est identifié a Tge

x Cas _d'une_injection_de_type_Fowler-Nordheim

On désigne par E%hF la valeur de la pente
minimale théorique pour une injection de type Fowler-Nord-
heim.

Pthy, = a2 /2 432 y3en
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Figure II.24 : Application de la théorie de Klein : log TS L




L0G(Tm(us))

VG(MV/am)

-

Figure I11.25 : Application de la théorie de Klein : log T = '




LOG(Tm (us))

o
T
®
ou
®
)
p ®
e
o®
L ) .
®
< ® o
®
- VG(MV/em)
1.5 1.7 1.8 2.1
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Le calcul de cette pente paratt difficile car
1'évaluation des paramétres m* et P est critique. Nous ten-
terons cependant d'en approcher 1'ordre de grandeur en pre-

nant les valeurs relatives 3 la silice sio
2

La littérature (/5/) donne pour la masse effec-
tive de 1'électron dans la silice
m* =0,4m= 3,6 10-31 kg

et pour la hauteur de barriére Al - Sio2

@ = 3,3 ev.

on trouve pour Pthy, : Pph, = 258 MV/cm sous réserve .de
données plus exactes pour le polysiloxane.

. / . .
Pour les différents échantillons étudiés, nous
avons donc tracé log T,en fonction de l'inverse du champ

appliqué.

Les figures II.27, II.28 et II..2 nous donnent trois
exemples de ces courbes logr = f(1/G)
Les points expérimentaux semblent s'aligner sur un segment
de droite.
Cependant les pentes expérimentales déduites de ces tracés
sont nettement inférieures 3 la pente minimale théorigque
pﬂ&‘ + Ce gqui enléve toute signification physique aux

facteurs d'accroissement du champ (8,),

Echantillon Pente expérimentale Mv/cm
Figure II.27 123,74
Figure I1.28 30,61
Figure II.29 11,99 :




8.5

2.5

6.5

s.s

4.5

3.5

LOG(Tm(us))

-*

1/G(MV/com)

.14 .18 .22

Figure II.27 : Application de la théorie de Klein :log T = fl' ¢



8.5

7.5

6.5

5.5

LOG(Tem (us))

.13

Figure 1I1.28 :

.18 .22 .26 -] .34

Application de la théorie de Klein : log Tq

=f ]

1/G(MV/cem)

L

2
:



LOG(Tm(us))

1/G(MY/cm)

.24 .28 .32 .38 .4 .44 .43 .52

Figure II.29 : Application de la théorie de Klein :log T = £(' O
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Compte tenu de ces résultats nous pouvons
conclure qu'une injection de type Fowler - Nordheim dans
le modéle de Klein ne rend pas compte de nos résultats
expér imentaux lorsqu'on identifierm érs.

2 CONCLUSION

Il ne semble donc pas que le modéle de Klein
puisse rendre compte de nos résultats lorsqu'on didentifie
le temps moyen séparant deux claquages consécutifs Ty au
temps de retard statistique.

Cependant cette identification qui pouvait apparaftre tout
d'abord satisfaisante n'est pas rigoureusement exacte.

En effet, on constate dans un grand nombre de cas que les
claquages sont générés de fagon aléatoire selon un proces-
sus de Poisson dans le temps et dans 1l'espace (/1/, /22/).
Les intervalles de temps séparant les claquages suivent
alors une loi exponentielle (/23/)

Plusieurs auteurs ont observé (/22/ /24/) que les temps

de retard au claquage sont décrits par la loi suivante :

N(T) = No exp(-T/TS) (3)

ouTs , le temps moyen statistique de retard au claquage,
est la moyenne de la loi statistique,NO le nombre total

de claquages observés pour un champ appliqué,

et N( 1) le nombre de claguages observés aprés le temps r.

Si les phénoménes de claquages dans nos couches suivent une

N(T)
‘\‘O

de tr doit étre une portion de droite de pente - l/;

) en fonction

telle loi statistique, le tracé du log(

C'est bien ce que nous constatons pour l'ensemble de nos
expériences. Un exemple d'un tracé est porté a la figure
II.30. La pente de la droite donne la valeur de * .
Nous avons donc systématiquement déterminé le temps de
retard <t par cette méthode et ncus avons reporté ces

valeurs dans les formules de la théorie de Klein, comme



Compte tenu de ces résultats nous pouvons
conclure qu'une injection de type Fowler - Nordheim dans
le modele de Klein ne rend pas compte de nos résultats
expér imentaux lorsqu'on identifie 7 ATS.
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puisse rendre compte de nos résultats lorsqu'on identifie
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N(D),
'\‘O

de Ttr doit &8tre une portion de droite de pente - 1/;

telle loi statistique, le tracé du log( en fonction

C'est bien ce que nous constatons pour l'ensemble de nos
expériences. Un exemple d'un tracé est porté a la figure
II.30. La pente de la droite donne la valeur de " .
Nous avons donc systématiquement déterminé le temps de
retard 1 par cette méthode et ncus avons reporté ces
valeurs dans les formules de la théorie de Klein, comme
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Figure 11.30 : Détermination du temps statistique de retard
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nous 1l'avions fait auparavant pour T

B/ Identification du_temps_de_retard_statistique_Ts_3a_la__

Les figures II.21, II.32 et II.33 nous donnent trois
exemples des variations de Log 7"s en fonction de G pour
différents échantillons. Nous constatons, bien gue la dis-
persion des données expérimentales soit importante, que
les variations théoriques semblent satisfaites. Nous avons
donc tracé les droites en utilisant la méthode des moindres
carrés afin de comparer leur pente 3 la pente minimale théo-
rique. Le tableau de la figure II.34 nous donne gquelques va-
leurs de ces pentes expérimentales. Nous noterons gue ces
valeurs sont en accord avec la pente minimale théorique
d'une injection thermoélectronique dans le modéle de Klein
Soulignons ici que l'ensemble de nos échantillons obéit

4 de telles variations.

Les figures II.~.35., II.36 et II.37 nous donnent trois

exemples des variations de Logtsen fonction de 1/G.



1 0G(Te (us))

8.5

7.5

6.5

VG (MV/em)
2.17 2.22 2.27

Figure IL.3] : Application de la théorie de Klein : j,, ¢ .f(¢ -
s




9.5

6.5

5.5

LOG(Te (us))

L J

VGI(MY/em)
1.55 1.9 2.25

Figure II.33 : Application de la théorie de Klein :1log r'-f(G' B
>



2.5

6.5

5.5

1.LOG (Te (us))

VG(MV/em)

Figure I1I1.32 :

1.98 2.07 2.18 2.25

Application de la théorie de Klein : log TS-E(G‘



-
-

Echantillon Pente expérimentale
injection thermoélectronique
(cmnv)' /2
1 - 17,93
2 | - 10,66
3 ; - 9,33
f 4 - 8,10
| 5 | - 9,59
6 | - 12,41

Fig. II.34., Tableau résumant la valeur des pentes
== expérimentales des tracés Log "s = f( vG).
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LOG(Te (ue))

L J

1/G(MV/enm

Figure II.35 :

Application de la théorie de Klein

: log t =f(C1/
S

1
J



1.OG(Te (us))

a's [ 4
2.5 1
6.5 1

1/G(MV/cm)

.17 .18 .21 .23

Figure I1I.36 : Application de la théorie de Klein :log ™ =£(1; »
S



6.5

L.OG(Ts (us))

1/G(MV /<=

Figure

.22

II .37

.24 .26 .20 -

: Application de la théorie de Klein :lov T5=f(1/
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L3 encore les données expérimentales peuvent
8tre représentées par des droites.
Le tableau ci-dessous résume les pentes expérimentales
obtenues en tragant les droites Log Tg = £(1) par la
méthode des moindres carrés.

Echantillon Pente expérimentale (!V/cm)
Injection Fowler-Nordheim

Fig.II.35 20,53
Fig.II.36 95,82
Fig.II.37 42,64

Nous noterons que les pentes expérimentales
sont nettement inférieures a la pente minimale théorique
(sous réserve de données plus exactes).

Ce qui montre clairement qu'un transport de charges par
effet Fowler - Nordheim ne saurait rendre compte des

phénoménes observés.

2 Conclusion.

Au terme de cette étude nous pouvons conclure
que le modéle des claquages localisés de Klein appliqué 3
nos résultats expérimentaux montre que les phénoménes ob-
servés sont probablement d'origine électronique.

L'hypothése d'une injection de porteurs d'ori-
gine thermoélectronigque semble mieux rendre compte des
phénoménes observés en ce qui concerne les temps de retard

du claquage.

Dans sa théorie Klein considére une situation
idéale. Il ne prend en compte que la charge d'espace créée
par l'avalanche et dont le seul effet est d'augmenter le
champ a3 la cathode. En paralléle avec la charge d'espace
due a l1l'avalanche, il existe la charge d'espace due aux
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lectrons piégés dans le matériau.

En effet la combinaison d'une forte concentra-
tion en radicaux libres dans le plasma et la haute réticu-
lation du polymére sont favorables 3 la formation des pié-
gés dans le matériau.

Cette charge d'espace cause des distorsions du champ qui
peuvent augmenter le nombre de claquages ou le diminuer.
Ceci pourrait peut-&tre expliquer dans notre cas la dimi-

nution du ncmbre de claquages dans le temps

Si on renouvelle 1l'expérience plusieurs fois
pour un méme champ appliqué, au bout d'un certain temps,
on n'observe plus de claquages.

Tout se passe comme si le diélectrique devient
plus "résistant" durant l'application de la contrainte.
Pour observer de nouveau des claquages, il faut augmenter
le champ ou court-circuiter la structure pendant une durée

assez longue (24 h).

Notons gque cette observation est en contradic-
tion avec une hypothése couramment rencontrée dans la lit-
térature (/17/) et qui concerne la localisation des pre-
miers claquages qui s'effectueraient sur des défauts ex-

trinséques du matériau.

Nous avons observé dans le cas de nos échan-
tillons gue c'est bien l'accumulation d'une charge d'es-
pace qui diminue le champ aux électrodes aprés l'applica-
tion répétée d'une tension provoquant ainsi une diminution
de la probabilité d'injection et donc une diminution du

claquage dans le temps.
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Ces observations nous conduisent a supposer
que lorsqu'on soumet la structure 3 un champ constant,
deux processus ont lieu :

= 1'un cause le claquage
- l'autre le retarde.

Le premier processus (le claquage) se produit
lorsqu'une certaine quantité de charges est injectée dans
le matériau.

Lorsque des charges injectées sont piégées dans le diélec-
trigque il y a formation d'une charge d'espace qui réduit
le champ ; le taux d'injection est alors affecté ainsi
que le nombre de claquages.

Cette hypothése est en accord avec les travaux
publiés par ailleurs dans la littérature (/ 5/). Il semble
donc légitime d'avoir travaillé sur la distribution statis-
tique des premiers clagquages puisqu'ils scnt peu influencés
par la formation d'une charge d'espace et qu'il ne s'agit
pas de ruptures liées 3 des défauts extrinséques du maté-
riau.

Ceci est d'ailleurs confirmé par le fait que
nous ayons obtenu des variations systématiques de Gc en
fonction des paramétres d'élaboration qui imposent la
structure propre du matériau.



CHAPITRE III

RESULTATS RELATIFS AU POLYTETRAFLUORGETHYLENE :

INFLUENCE DE LA CONCENTRATION EN AGREGATS
METALLIQUES SUR LA TENUE DIELECTRIQUE DES COUCHES
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RESULTATS RELATIFS AU POLYTETRAFLUOROETHYLENE : INFLUENCE
DE LA CONCENTRATION EN AGREGATS METALLIQUES SUR LA TENUE
DIELECTRIQUE DES COUCHES

Introduction

Dans le chapitre précédent, nous avons mis en
évidence que la plus ou moins grande concentration d'espéces
radicalajres dues au processus de polymérisation et d'espécecs
ayant fixé l'oxygéne sont 3 l'origine de la défaillance de
notre matériau. Nous avons relié le champ de rupture spéci-
fique aux conditions de fabrication, ce gui nous a conduit
d l'optimisation des paramétres d'élaboration.

Dans ce chapitre qui constitue la deuxiéme par-
tie de notre travail, nous nous sOmmes intéressés au cas
particulier d'un matériau doté de "défauts" bien connus

introduits volontairement.

Cette é&tude a été développée en collaboration
avec le laboratoire d'I.B.M. San José ol la synthése des
films a été& réalisée.

Elle trouve un intérét principal dans 1l'analyse
des processus fondamentaux responsables du phénoméne de rup-
ture diélectrique. La matériau sur lequel ont porté nos ex-
périences est un polymére contenant des agrégats d'or.

La technique utilisée pour synthétiser ces films
minces composites fait intervenir simultanément deux types

de réaction :
- la polymérisation par plasma dans un gaz fluc-

ré le tétrafluoroéthyléne C2F4.
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- la polymérisation par plasma dans un gaz fluc-

ré le tétrafluoroéthyléne CZF‘.



10

- et la pulvérisation cathodique par un gaz neutre
l'argon.
Les propriétés physiques et chimiques d'un tel
matériau dépendent fortement de la fraction volumique de mé-
tal gqu'il contient.

Ces particules d'or dang le polymére constituent
autant de sites générateurs de porteurs de charge. Afin d4'é-
tudier 1'influence des agrégats métalliques sur le processus
de rupture, nous allons évaluer la tenue diélectrique du Pc-
lytétrafluoroéthyléne contenant différentes fractions volu-
miques d'or.

Nous utiliserons pcur cela les deux critéres de

tenue diélectrique 3 court-terme exposés au chapitre I.

III.1. PREPARATION DES ECHANTILLONS ET CARACTERISAT ION

III.l.1. §znthése des couches

Les films sont préparés dans une décharge lumi-
nescente radiofréquence (13, 56 MHZ) basse pression (20 mTrrr'
dont l'une des &lectrodes (la cathode) est couplée capacit:-

vement 3 l'alimentation haute tension.

Un mélange Argon-gaz monomére est introduit da:ns
l'enceinte. La géométrie du réacteur utilisé, ainsi que lex
potentiels plasma et d'&lectrode sont représentés sur la f:-
gure III.1. Dans une telle configuration, l'électrode connco-
tée 3 l'alimentation est soumise au bombardement des ions
positifs du plasma accélérés par la chute cathodique.

Des atomes de cette cible (dans notre cas, de
1l'or) sont donc pulvérisés par transfert de la quantité du
mouvement des ions positifs aux atomes d'or, tandis que
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s'effectue la polymérisation du gaz monomére.

Le gaz monomére utilisé dans cette technique ini-
tialement mise au point par E. Kay et ses collaborateurs
(/25/) est le perfluoropropane C3F8.

La décomposition de ce gaz en phase plasma pro-
duit principalement les précurseurs de la polymérisation
(CF2 ), des atomes de fluor F et des ions CF3+

Les atomes de fluor sont des espéces qui de par
leur grande réactivité chimique attaquent les dép6ts de po-

lymére et initient donc des réactions de gravure.

Dans le cas particulier d'un plasma de perfluorc-
propane, la densité des précurseurs (CF2 :Y est suffisammernc
grande pour que les réactions de polymérsdsatrion dominent sur
toutes les surfaces non soumises & un bombardement ionigue.
On obtient donc une réaction de polymérisation sur 1l'anocde
porte échantillon tandis que les réacticns de gravure domi-
nent sur la cathode gqui reste ainsi libre de tout dépdét po-
lymérique, et les atomes d'or sont introduits dans le plasma
par pulvérisation.

Dans le cas particulier de ce travail, nous
avons utilisé une variante de cette technique. Le gaz mono-
mére introduit n'était plus le perfluoropropane C3F8 mais

le tétrafluoroéthyleéne C,F,.

Le rapport F/C du nombre des atomes de fluor
a celui du carbone étant plus faible pour le monomére C,F,,
la vitesse de polymérisation est alors plus importante que
dans le cas de C5; Fg (/26/).

Cependant, l'utilisation d'une puigsance de
décharge plus importante permet d'éviter le recouvrement
de la cathode, puisqu'elle est alors soumise 3 un bombarde-
ment ionique plus énergétique, conséquence d‘'une augmenta-
tion de la tension d'autopolarisation Vic
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L'utilisation du tétrafluoroéthyléne comme gaz
monomére présente plusieurs avantages dont une vitesse de
dépdt plus importante et une meilleure reproductibilité de
la composition des couches. Les couches de polymére que
nous avons utilisées ont été& déposées suivant la procédure
expérimentale suivante : sur une plagquette de verre 24 x36
métallisée 3 l'aluminiumest placée sur l'anode. Un contact
thermique est établi entre la métallisation et l'anode main
tenue 3 une température constante de 15°C. Un vide de 5 10
Torr est établi dans le réacteur avant l'introduction du

gaz monomeére.

Les gaz Argon et monomére sont introduits dans
le réacteur et la pression est stabilisée 3 20 mTorr. Le
générateur radiofréquence déclenche et entretient la dé-
charge avec une puissance de 120 Watt qui correspond 3 une
tension d'autopolarisation de la cathode de - 1,2 Kv. La
vitesse de dépdt est estimée a 10 ;/s en moyenne. Apreés
dépdt, le film est métallisé & l'or afin d'obtenir huit
structures Al/Polymére/ Au de 20 mm 2de surface chacune.
Ces structures sont identiques a celles utilisées pour les

dépdts de polysiloxane (confére figure II.3)

La fraction volumique d'or x contenue dans cha-=

que couche est donnée par la relation :

d(x) = d(CFn)
d(Au) - d(CFn)

ol d(x) représente la densité de la couche de polymére con-
tenant de l'or.

mm

7
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d(Au) la densité d'un film d'or obtenu dans le réacteur par
pulvérisation de la cible dans un plasma d'Argon,

et d(CFn) densité d'un film de polymére ne contenant pas
d'or.

La valeur des densités est déduite de la mesure
de l'épaisseur des couches et de leur masse.
La précision obtenue sur la détermination de la fraction vo-
lumique d'or est de l'ordre de 3%.

En fait, la fraction volumique d'or contenue dans
les couches dépend de la composition du plasma.
Le réacteur a donc été étalonné en fonction du rapport des
pressions partielles du gaz monomére au gaz neutre. Par sim-
ple ajustement des pressions partielles, il est donc possib.e
de synthétiser un échantillon contenant une fraction volumi-
que d'or donnée.

Une analyse chimique quantitative de la surface
de 1l'échantillon a été réalisée par E S C A.
Les spectres font apparaltre les espéces O, Au, CF., CFz.
CF,C. Le calcul de la surface des pics relatifs 3 chaque es-

pece permet d'obtenir leur concentration relative.

Ainsi, on trouve gque la stochiométrie de la pha-
se polymérique est telle que F/C ~1.3. + 0.05. Il y a donc
de nombreuses insaturations dans la chalne carbonée comme
le laisse prévoir la structure trés réticulée des polyméres

déposés par plasma.
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La présence de l'oxygene dé&celé&ée dans nos échan-
tillons avec un taux O/F~ 3 % a &té attribuée 3 1l'oxydation
du film lors de sa remise 3 la pression atmosphérique.

Enfin, l'or est présent sous sa forme métalli-
que ce gqui prouve qu'il n'est pas engagé de fagon significa-
tive dans des liaisons chimiques avec d'autres éléments mais
gu'il est présent sous forme d'agrégats métalliques.

Une étude systématique de la forme et de la
dimension des agrégats métalliques a été entreprise par

microscopie &lectronique en transmission.

pour cette analyse, des couches de polymére
d'épaisseur 100 R ont été déposées sur une fine pellicule
de carbone. Les clichés relatifs 3 des fractions volumiques
d'or de 10, 20, 30 et 55 % sont représentés sur la figure
III.2.

On constate que les particules d'or sont dis-
tribuées de fagon homogéne dans les couches. La distribu-
tion de la taille des particules est donnée figure III.3.
La dimension moyenne des agrégats augmente avec la fraction

volumique.

Comme nous le verrons au cours du prochain para-
graphe, le seuil de percolation est atteint pour une frac-
tion volumique d'or de 38 &% environ.



[ °

st ® . LR
"o-‘q-.o,':o:‘_'ﬂ.b- re '--‘-;"
'!.-.e‘.':‘g‘..”.“l.. ‘Q’.a o
"."..-"‘ b.\' Q....‘u‘/o.-,.n‘
". .‘\(\ “m ..‘1.. L “‘o »
:.o""‘.’\'. .. ".' . "“l"l."
. ‘C '\l..“ Qe R4 W, N g
.'o \’o.'o';--‘.:“ ",-' <. - e,
vet e Nt (e’ « ¥ qoL%. Y a"
‘«.ﬁ.‘°1.o“.&-.."”" o Teart
"':0 ‘e? ..') TR I.'."._."
v ! .....‘ T IA LN es00. 9" o
*% % _‘.-'.0"._..°." reod 2
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III.2. PROPRIETES_ELECTRIQUES

Un film composite de métal et d'isolant présente
trois régimes distincts (/27/):

- un régime métallique : pour lequel la fraction
volumique de métal est supérieure au seuil de percolation.

La structure du film est constituée d'une matri-
ce métallique contenant des inclusions diélectriques isolées.

- un régime diélectrique : obtenu pour une frac-
tion volumique de métal inférieure au seuil de percolation.
La structure du film est alors constituée d'une matrice isoO-
lante contenant des particules métalliques isolées entre
elles.

C'est un régime inverse au régime métallique.

- un régime de transition : obtenu pour une
fraction volumique de métal €gale au seuil de percolation.
La structure est alors composée de chemins métalligues dans

une matrice isolante.

Des mesures de résistivité en fonction de la
fraction volumique d'or contenue dans les films nous per-
mettent de distinguer ces trois régimes dans le cas de nos
&chantillons.

IIT.2.1. Evolution de la résistivité en fonction de

En fonction de la nature du régime - électrique
ou diélectrique - deux méthodes de détermination de la ré-
sistivité électrique - sont utilisées.
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- Cas des régimes métallique et de transition

La résistivité a &té déterminée par la méthode
des quatre points gqui donne des résultats convenables pour
des valeurs de résistivité inférieure a 106 S.cm.

- Cas d'un régime diélectrique

Les valeurs de résistivité ont été déduites des
caractéristiques courant - tension.

Les variations de la résistivité des films en
fonction de la fraction volumique d'or qu'ils contiennent
sont représentées sur les courbes (A) et (B) de la figure
III.4. pour une gamme de composition en or s'étendant de
O 34 100%. Nous noterons que l'échelle verticale couvre 24
ordres de grandeur depuis la valeur de la résistivité de

l'or métallique jusqu'd@ celle d'une couche de pc.vmere cont
nant O % d'or.

Nous noterons sur cette courbe que les variatiors
de résistivités sont étroitement lifes a la microstructure

du matériau.

Dans la zone du régime métallique la résistivité
décrolt graduellement lorsque la fraction volumicgue de mé-

tal augmente.

Dans la zone du régime de transition cbtenu pour
une fraction volumique d'or voisine de 38 % * 38, la résist.-
vité présente une chute brutale. Dans la zone du régime di-
&lectrique la résistivité décrolc graduellement lorsque la
fraction volumique de métal augmente.
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Dans la suite nous nous intéresserons au cas
particulier d'un régime diélectrique dans lequel les films
sont essentiellement isolants.

La présence des agrégats métalliques dans le polymére intrc-
duit de nouveaux mécanismes de conduction par rapport au po-

lymére ne contenant pas d'or, comme nous le verrons dans ce
qui suit.

ITIT.2.2. Etude des_caractéristiques_courant - _tension

Nous présenterons les caractéristiques courant
tension obtenues pour des films contenant différentes frac-
tions volumiques d'or 0, 9, 12, 5, et 28,5 %.

La figure III.5. montre un tracé typique dans un

diagramme de Schottky Log J = f(Vl/z) d'une structure
Au/Polymére/Al

La valeur de la résistivit: 3 champ faible se
situe autour de 1016 ~.cm ce qui est en parfait accord avcec

la valeur publi&e dans la littérature et concernant le mére
polymeére (/28/).

Ce diagramme de Schottky présente deux régions
distinctes avec une portion de droite aux champs forts.
Une telle linéarité de la courbe Log J = f (Vl/z) suggeére
que les mécanismes de conduction peuvent résulter soit d'un
effet Poole - Frenkel, soit d'un mécanisme de Schottky.
Dans ces deux cas, la densité de courant peut édtre exprimée

par la relation suivante :

/2
G -2 (1)

J=J exp 8
° kT
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La figure III.5. montre un tracé typique dans un

diagramme de Schottky Log J = f(Vl/z) d'une structure
Au/Polymére/Al

La valeur de la résistivit: 3 champ faible se
situe autour de 1016 “.cm ce qui est en parfait accord avec

la valeur publiée dans la littérature et concernant le ménre
polymére (/28/).

Ce diagramme de Schottky présente deux régions
distinctes avec une portion de droite aux champs forts.
Une telle linéarité de la courbe Log J = f (Vl/z)
que les mécanismes de conduction peuvent résulter soit d'un
effet Poole - Frenkel, soit d'un mécanisme de Schottky.
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suggeére

par la relation suivante :

J1/2
J =g exp L. (1)
KT
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Les termes de cette équation étant explicités
au chapitre II, nous rappellerons simplement que :

- @ représente l'énergie d'ionisation des centres
dans le cas d'un mécanisme de PoolFrenkel et une hauteur de
barriére métal - Polymére dans le cas d'un mécanisme de
Schottky.

et B une constante qui est donnée par la relation suivante.

3 1/2
)

. dans le cas d'un mécanisme Polle-Frenkel Bpp=(
TEEL
3
. dans le cas d'un mécanisme de Schottky 3 = EF
5 2
Un mécanisme de Schottky résulte d'une injection
de porteurs de l'électrode dans la bande de conduction de
l'isolant par dessus la barriére de potentiel, alors qu'un
effet Poole-Frenkel est une émisgsion de porteurs piégés de

-

site 3 site par dessus la barriére de potentiel.

Un moyen simple pour différencier ces deux mé-
canismes consiste 3 comparer la valeur expérimentale de 3
gui n'est autre que la pente de la partie linéaire du dia-

gramme de Schottky avec les valeurs théoriques de 35 et 3PF

Les valeurs expérimentales de © déduites des

caractéristiques J (V) obtenus sur plusieurs échantillons
sont comprises entre 2,76 157> ev ml/2y"1/2
III.5 (a) et 3,76 10°> ev m'/2? v71/2

(confere figure

La valeur théorique de B calculé&e & partir de
l'expression (1) et en utilisant une constante diélectrique

€, = 2,35 déduite des mesures de capacités, est :
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-5 1 -
. Bs = 2,47 10 ev m /2 \' 1/2 dans le cas d'un

mécanisme de Schottky

. Bop= 4,94 107> ev.m?? ¢"2? 4ans le cas d'un me-
canisme de Poole-Frenkel.
Nous noterons que la valeur expérimentale de B est comprise
entre les deux valeurs théoriques. Il n'est donc pas possi-
ble de conclure quant au mécanisme de conduction.
Un autre moyen pour différencier ces deux mécanismes est de
prendre en compte les effets de polarité.

D'aprés l'équation (1) la densité de courant
varie exponentiellement avec la hauteur de barriére © dans

le cas d'un mécanisme de Schottky.

Le fait de changer la polarité des électrodes
dans le cas d'une structure dissymétrique Al/Polymeére/Au,
doit conduire 3 des variations de courant si le mécanisme
de conduction est contrdlé par un effet de Schottky (la
différence entre les travaux de sortie de 1l'Aluminium et
de l'or &tant de C,9 ev (/5/). Cependant les courbes de la
figure III.5 montrent gue les caractéristiques courant-
tension restent essentiellement les mémes quelle que:soit
la polarité appliquée aux €électrodes. Ces résultats vont

donc 3 l'encontre d'un mécanisme de Schottky.

Nous conclurons gue le mécanisme de conduction
dans le polytetrafluoroéthyléne ne contenant pas d'or est

régi par un effet Poole-Frenkel.
Ces résultats sont en accord avec les travaux anterleurs

publiés dans la littérature concernant le mode de conduction

dans le méme type de polymére (/28/).
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1lor
En ce qui concerne les caractéristiques courant-
tension des échantillons contenant de l'or, des modifications
substantielles sont 3 prévcir puisque les particules métalli-
ques peuvent introduire de nouveaux mécanismes de conduction.
Ceci est illustré par les tracés Log J = f(Log v) de quatre
€chantillons contenant différentes fractions volumigues d'or

O, 9, 12, 5 et 28,5 % représentés sur la figure III.6.

Ces caractéristiques présentent une transition
soudaine vers un état nettement plus conducteur pour les
films riches en or (12,5 et 28,5%). Cette transition s'ef-

fectue sous des champs de 1l'ordre de 105 V/cm.

Nous avons constaté que cet effet est reversi-
ble. Il est connu sous le nom de "switching" et a déja é&té
rapporté dans la littérature. La premiére étude importante
a été publiée pa Ovshinsky (/29/). Ce phénoméne a été mis
en évidence dans différents types de semi-conducteurs amor-
phes. Ovshinsky en propose une interprétation purement é&lec-

tronique.

Plus tard d'autres chercheurs en donnent une
interprétation purement thermique soulignant que l'effet
de Switching est toujours accompagné d'une transition de

phase dans une partie filamentaire du matériau.

Des travaux théoriques (/30/) montrent que dans
un tel mécanisme en général associé 3 une caractéristique
A pente négative, il y a formation d'un courant filamentaire .
Plus récemment des observations du phénomé&ne de switching
ont &té& rapportées dans des films contenant des agrégats
métalliques préparés par copulvérisation d'un métal et
d'un isolant (/27/).
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Une étude approfondie de la conduction é&lectri-
que dans de tels matériaux montre que les mécanismes de con-
duction sont régis par un effet tunnel entre grains métalli-

ques, puisque ceux-ci ne sont distants que d'une dizaine

d'Angstroms environ (/27/).
Nous donnerons ci-dessous une illustration sché-

matique des niveaux d'énergie d'une telle structure considé-

rée comme uniforme.
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ol 4 représente la taille de la particule
s l'épaisseur de la barriére isolante entre deux grairns
voisins

et AV la chute de tension entre deux grains métalliques

voisins.

Les mécanismes générateurs de porteurs de charge

différent suivant la valeur du champ appligqué. Ils se distin-

guent par la valeur du rapport kT/elV (k étant la cons-

tante de Boltzmann et T la température).
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% Champs_faibles

Dans un régime 3 faible champ, la gquantité
est trés inférieure i kT(eAV < < kT).

L'activation thermique est le mécanisme responsable de la
génération de porteurs.

Le transport de charges s'effectue entre grains par un ef-
fet tunnel assisté& thermiquement.

Dans un régime & fort champ, la guantité
devient comparable ou supérieure a kT ( eAV > kT).
Les porteurs de charge sont alors activés par le champ.
Le transport de charges s'effectue entre grains par un

effet tunnel induit par le champ.

Lorsque le champ devient suffisamment élevé
(dans un régime prédesruptif ) la quantité e.v devient
comparable 3 la hauteur de barriére ©.
L'effet Fowler-Nadheim devient alors le principal mécanisme
responsable de la conduction.
Les électrons sont alors injectés par un effet tunnel a tra-
vers une barriére triangulaire directement dans la bande de
conduction de l'isolant, gui se traduit par une brusque
augmentation de la conductivité. Le phénoméne de Switching

est alors observé sous ces champs.

Etant donné que la microstructure de nos films
est identique & la structure des films (Au - A1203) étudiés
par Abeles et ses collaborateurs (/27/) (méme distribution
de la taille des particulés et méme seuil de percolation
&lectrique), un mécanisme similaire peut donc &tre évogué
afin d'expliquer le switching observé dans nos échantillons

contenant 12,5% et 28,5% d'or.
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En fait, le champ électrique nécessaire pour c:t-
server le phénoméne de Switching (Gswitching) peut étre éva-
lué théoriquement en se basant sur les travaux d'Abeles.
Tout se passe dans cette structure comne s'il existe un
pseudogap d'énergie Ec au niveau de Fermi du métal, Ec &tant
l'énergie de charge (l'énergie nécessaire pour transférer un
électron d'un grain 3 son voisgin).

Cette énergie est donnée par la relation suivante

E. = —— (/27/, /31/)

Connaissant la constante diélectrigue effective
du milieu, on peut en déduire la valeur de l'énergie de chrar-
ge en fonction du pourcentage d4d'or.

D'autre part, l'effet de "switching” se produit lorsgue la
quantité eAV ~o¢ ~E_ , connaissant la quantité w = s-c,
et en supposant une répartition des lignes éguipotentijelles
en accord avec le schéma ci-dessous, on peut en déduire l'cr-

dre de grandeur du champ de "switching".

surfaces équipotentielles
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Les valeurs de y sont en fait difficiles a dé-
duire des clichés des agrégats métalliques de nos couches.
Nous avons donc utilisé les valeurs de « calculées par

Abeles (/27/) et relatives aux mémes fractions volumiques.

Le tableau de la figure III.7 donne le récapi-
tulatif de l'ensemble de ces paramétres.
La caractéristique J (V) pour un échantillon contenant 9%
d'or (figure TIII.5) ne présente pas d'effet de switching.
Ceci peut étre expliqué par le fait que le champ de swit-
ching (estimé théoriquement) de l'ordre de 8,4 mv/cm se
trouve &tre nettement supérieur au champ de rupture de ce
méme matériau (les résultats de champ de rupture seront

présentés par la suite).

Par contre les ordres de grandeur sont conser-
vés pour les échantillons contenant 12,5% et 28,5% d'or.
De plus, nous constatons expérimentalement une diminution
du champ de switching avec une augmentation du pourcentage

en or contenu dans ces films.
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III.3. INFLUENCE DES_AGREGATS D'OR_SUR_LA_TENUE_DIELECTRIQUE

S SR G D D e S e —— — —— ——

Dans cette partie nous allons étudier 1'influence
des agrégats métalliques sur le Processus de rupture diélec-
trique.

Les échantillons sont des couches minces d'épais-
seurs comprises entre 3 500 et S5 200 g contenant une fraction
volumique en or comprise entre O et 40%. Pour caractériser
la tenue diélectrique de ces échantillons, nous allons les

soumettre :

- 8 des créneaux de tension et en déduire le champ
de rupture spécifique

- 3 des rampes de tension de vitesse de montée cons-
tante et en déduire les deu.s champs Go et Gs en
appliquant le modéle statistique de weibull.

ITI.2.1. Influence_des_agrégats_d'or_sur_les varia-_

Pour chaque structure métal-Polymére - métal
caractérisé par une fractio volumigue en or, nous avons
procédé 3 la détermination du champ de rupture spécifique
Gc selon la procédure expérimentale et les procédés de cal-

cul décrits au chapitre I.
Nous donnons quelques exemples de tracés 71, en fonction de

G sur les figures III.7 & IIIX.9.

Pour les échantillons contenant 40% d'or, nous
n'avons pas pu effectuer des mesures de Gc et cela en raison

de leur caractére trés conducteur.
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III.3. INFLUENCE DES_AGREGATS_D'OR_SUR_LA_TENUE_DIELECTRIQUE
A_CQURT TERME_DU PQLYTETRAFLUOROETHYLENE
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Dans cette partie nous allons étudier 1'influence
des agrégats métalliques sur le processus de rupture diélec-
trique.

Les échantillons sont des couches minces d'épais-
seurs comprises entre 3 500 et S5 200 g contenant une fraction
volumique en or comprise entre O et 40%. Pour caractériser
la tenue diélectrique de ces échantillons, nous allons les

soumettre :

- 3 des créneaux de tension et en déduire le champ
de rupture spécifique

- 3 des rampes de tension de vitesse de montée cons-
tante et en déduire les deu.s champs Go et Gs en

appliquant le modéle statistique de Weibull.

III.2.1. Influence des agrégats_d'or_sur_les_varia-

tions_du_champ_de_rupture spécifigue
Pour chaque structure métal-Polymére - métal
caractérisé par une fractia volumigue en Or, nous avons
procédé 3 la détermination au champ de rupture spécifique
Gc selon la procédure expérimentale et les procédés de cal-

cul décrits au chapitre I.
Nous donnons quelques exemples de tracés 1, en fonction de

-

G sur les figures III.7 & IITI.9.

Pour les échantillons contenant 40% d'or, nous
n'avons pas pu effectuer des mesures de Gc et cela en raison

de leur caractére trés conducteur.
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Sur la courbe (A) de la figure III.1l0, nous avons
reporté les valeurs du champ de rupture spécifique en fonc-
tion de la fraction volumique d‘'or.

Les variations de Gc en fonction de la fraction volumique

d'or présentent une chute brutale lorsqu'on passe d'une com=
position de 0% 3 une composition de 5% (Gc passe de 1,78 MV /cm
a 0,87 MvV/cm) .

Comme on pouvait s'y attendre, un film sans or est
caractérisé par une tenue diélectrique plus élevée gqu'un f1ilm
contenant de 1l'or. Ceci peut &tre expliqué par le fait que les
agrégats métalliques constituent des générateurs de porteurs
de charge qui contribuent & la diminution de la tenue diélec-
trique.

En effet la dégradation d'un matériau est liée a la présence
des porteurs et donc 3 l'énergie nécessaire a leur apparitcion
en nombre suffisant. Compte tenu de ce fait l'apparition d'une
densité "suffisante" de porteurs nécessite une énergie plus
faible dans le cas des films avec or d'ol un champ de ruptrure

spécifique plus faible.

III.3.2. Influence des _agrégats_d'or sur_les_champs

Go_et_Gs

Les échantillons sont soumis & des rampes de
tension 3 vitesse de montée de 10 V/s selon la procédure
expérimentale décrite au chapitre I. Les champs de rupturs
sont relevés puis traités statistiquement en appliguant le
modéle de Weibull.

Pour une fraction voclumique en or égale 3 40%
nous n'avons pas pu effectuer des mesures de champ de rup-

ture et celi en raison de leur caractére trés conducteur.

pour chaque échantillon nous avons reporté les
points expérimentaux (champs de rupture) dans un diagramme
de wWeibull et nous avons procédé a la détermination du champ
nominal de rupture Go et du gradient de seull Gs.
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Le champ Go a &té déterminé sans ambiguité ;
par contre le champ Gs n'a pas pu &tre &valué pour tous les
&chantillons.

Ceci peut &tre expliqué par le fait que les me-

sures de tension de rupture sous rampes de tension ont é&té
réalisées sur des échantillons qui avaient déja servi pour
les expériences précédentes de détermination de champ de
rupture spécifique. Ils pouvaient de ce fait &tre le siége
de gros défauts induits.
D'aprés les travaux antérieurs sur les couches épaisses (42),
on sait que Gs gqui dépend principalement des valeurs les plus
faibles du champ de rupture est influencé par les défauts ex-
trinséques de 1l'échantillon.

Par contre le champ nominal Go qui se situe au
coeur de la distribution et gqui est donc moins influencé par
les défauts occasionnels, caractérise bien la tenue dielec-

trique de ces échantillons.

Trois exemples des résultats donnés sur les fi-
gures III.11., III.12 et III.13 caractérisent les différents
types d'observations qui ont été faites pour des rampes de
tension de vitesse de montée égale & 10 v/s. Les points ex-
périmentaux sont portés sur le diagramme de Weibull a deux
paramétres avec pour abscisses log G et pour ordonnées
log Ln —F%TET ol P(G) désigne la prolrabilité de rupture

pour le champ d'amplitude G.

La figure III.11 relative & l'échantillon con-
tenant 12,5% d'or correspond au cas rencontré a peu preés
exclusivement 3 ce jour sur les matériaux les plus divers:
le diagramme est correctement décrit par un polynomne du
second degré 3 concavité négative.Il existe une valeur de
Gs linéarisant le traceé lorsqu'on porte en abscisses, non

plus log G, mais log (G - Gs).
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Figure 1II.12 - Diagramme de Weibull pour un échantillon contenant

5 7 d'or.
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5 % d'or.
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La figure III.12 traduit les résultats de 1'é-
chantillon contenant 5 % d'or, le meilleur lissage est 1li-
néaire, ce qui laisse penser que la correction 3 envisager
pour l'améliorer demeure peu importante.

On trouve effectivement que la valeur de Gs est
faible par rapport 3 Go : 0,27 contre 1,24 MV/cm. Enfin, la
figure III.13 fait apparalitre pour l'échantillon contenant
9 % d'or une courbe du second degré 3 concavité positive.
Il n'y a donc dans ce cas aucune linéarisation possible

car Gs devrait é&tre négatif.

Compte tenu de ces observations, on ne peut
donc pas utiliser la notion de gradient de seuil pour ca-
ractériser la tenue diélectrique des échantillons de po-
lytétrofluorcéthyléne en fonction de la fraction volklumique
d'or gu'ils contiennent.

I1 ne faut cependant pas en tirer de conclusion négative
gquant 3 l'utilisation de la notion de gradient de seuil

pour caractériser la tenue diélectrique des couches minces.

Cependant ces résultats tendent a confirmer
1'hypothése d'une dépendance du gradient de seuil avec des

défauts importants du matériau.

Ssur la courbe (B) de la figure III.lO nous avons
reporté les valeurs de Go en fonction de la fraction volumi-
que d'or. Au-deld d'une fraction volumique en or égale &
12,5%, nous n'avons pas pu effectuer de mesures de champs
de rupture en raison de la dégradation des échantillons

lors de l'application des créneaux de tension.

Nous notons cependant gue Go présente les mémes

variations que Gc.
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Les valeurs numériques des deux critéres étant
évidemment différentes, Go se trouve &tre supérieur 3 Gc.
Ceci est 1ié au fait que Go est un gradient au sein d'une
distributinon et Gc un gradient de seuil au dessous duquel
aucun claquage n'est observé.

IIT.3.3. Essai d'interprétation

Nous avons vu lors de l'étude des propriétés
électriques que les particules métalliques introduisent de
nouveaux mécanismes de conduction (type switching). Compte
tenu de ce fait, la théorie de Klein ne sera pas utilisée
pour rendre compte des phénoménes que nous avons observeés

en ce qui concerne les temps de retard au claquage.

Cependant elle peut &tre appliquée au cas d'un
film ne contenant pas d'or ; mais les paramétres tels que
1'affinité électronique du polytétrafluoro-éthyléne et la
masse effective de l'électron dans ce matériau n'ont pas
pu étre évalués.

Nous nous limiterons donc 3 l'application de
la théorie de Klein dans le cas d'une injection thermoélec-
tronique.

Comme nous avons procédé dans le cas du polysi-
loxane, nous allons calculer la pente expérimentale de la
droite 10g15==f(/c) lorsque 's est identifié soit 3

T, soit au temps moyen au sens de la distribution exponen-
tielle. Puis nous comparerons ces pentes 3 la pente minimale

théoriquePtht.
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x Calcul QE-lé-EEnEE_EEEEEQLE-EE§9£EQE§
Rappelon (3 1/2
PP s que Ptht—(e /Aneoer) /kT

Dans le cas du polytétrafluoroéthyléne sans or nous avons
er = 2,5
On trouve

Peh, = 9,48 (cm/Mv) /2

Sur la figure II.14 nous avons reporté les
points expérimentaux Log '‘m en fonction de /G. pour un
échantillon contenant O % d'or.

Le tracé de la droite par la méthode des moindres carrés
donne une pente de 12,53 ( cm/l'«IV)l/2 qui se trouve é&tre

supérieure 3 la pente minimale théorique.

Ce résultat semble en accord avec les prédictions

théoriques.

Dans le modéle de Klein, l'hypothése d'une in-
jection de porteurs d'origine thermoélectronique semble

bien rendre compte des phénoménes observés.

Pour les films contenant de l'or, le transport
de charges s'effectue par effet tunnel. entre grains métal-
ligues. L'effet Fowler Nordheim peut étre retenu pour expli-
_quer la forte augmentation de la conductivité dans ce type
'de matériaux (/27/).



8.5

6.5

S.S5

LOG(Tm(us))

VG(MV/cem)

FIGURE III.14. : Application du modele de Klein dans le
cas d'une injection thermoélectronique
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Cette étude nous a permis de mettre en évidence
des mécanismes de conduction de type switching et de lier
les propriétés électriques a la microstructure des couches.
Les mécanismes de conduction dans ces films incluent aussi
bien l'effet tunnel assisté thermiquement que l'effet tunnel
induit par le champ entre grains métalligues.

L'effet Fowler-Nordheim est retenu pour expliquer la forte
augmentation de la conductivité sous des champs prédesrup-
tifs pour des films contenant de 1l'or. Le champ de rupture
spécifique Gc a été mig en évidence dans ce type de maté-
riaux.

Par contre le gradient de seuil Gs n'a pas pu étre évalué
et ce par faute d'échantillons. De tels matériaux composi-

tes sont maintenant synthétisés au laboratoire.

Une étude plus approfondie des mécanismes de
conduction et de tenue diélectrique (en particulier le champ

de seuil Gs), peut donc étre envisagée pour la suite.
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CONCLUS ION

Le travail que nous avons présenté dans ce mé-
moire trouve un inté&rét principal dans l1'é&tude des phénomé-

nes de rupture diélectrique dans les polyméres.

Il s'agit d'identifier la nature des défauts
dont la présence au sein de la structure du matériau pour-
rait &tre a l'origine des processus de rupture et d'en com-

prendre les mécanismes d'action.

Nous avons travaillé sur des couches minces syn-
thétisées par technique plasma puisqu'il est aisé de faire
varier les paramétres d'élaboration des films, ainsi que
leur composition. Notre approche du probléme s'est faite

selon deux axes

- sur des couches de polysiloxane, nous avons
identifié la nature de certains défauts critiques quant a

la tenue diélectrique.

- pous avons ensuite volontairem&nt inteoduit
dans des couches de polytétrafluoroéthyléne des agrégats
métalliques en proportion variable afin de comprendre 1l'in-
fluence sur la tenue diélectrique de sites localisés généra-

teurs de porteurs de charge.

L'influence des paramétres de dépot des films
de Polysiloxane (la puilssance de la décharge et les condi-
tions d'atmosphére dans le réacteur aprés le dépdt) sur
la tenue diélectrique a été mise en évidence par 1'étude
des variations du champ de rupture spécifique Gc en fonc-
tion de l'épaisseur pour les différentes conditions d'éla-
boration. Une étroite corrélation a &été trouvée entre champ
de rupture spécifique et structure du film.

Ainsi les entités responsables de la défaillance de notre
polymére sont les radicaux libres piégés et les radicaux

ayant pi&gé de l'oxygéne.
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Le meilleur film est obtenu dans les conditions
suivantes :

- une faible puissance de décharge (faible densi-
té des radicaux libres)

et - un séjour sous-vide du film apres dépot (faible
densité d'espéces oxygénées.

Afin de rendre compte de la distribution des
temps de retard au claquage, nous avons cherché a comparer
les résultats expérimentaux avec le modéle de claquages
électroniques localisés de Klein.

La représentation des temps de retard au cla-
guage par leur moyenne arithmétique Tm ne nous conduit pas
3 une conclusion sur l'origine des phénoménes responsables

du processus de rupture.

par contre dans le cas d'une représentation des
temps de retard par une loi exponentielle, ce gue nous avons
vérifié expérimentalement, le modéle de Klein pourrait étre
acceptable et l'injection thermoélectronique semble étre a

l'origine de la rupture des films.

Dans la deuxiéme partie de notre travail, les
critéres de tenue diélectriques proposés par le laboratoire
ont été utilisés pour caractériser la tenue des films de
polytétrafluorcéthyléne en fonction de la densité des par-

ticules métalligues qu'ils contiennent.

Le champ de rupture spécifique Gc et le champ
nominal de rupture semblent bien rendre compte des variations

de la tenue diélectrique de ces films composites.

pour ce qui est du champ de seuil Gs, nous ne
devons pas conclure quant & la non validité de ce critére,

d'autres expériences sont alors nécessaires.



Les agrégats d'or qui constituent des sites gé-
nérateurs de porteurs de charge contribuent a la diminution
de la tenue diélectrique de tels films, mais celle-ci reste

relativement élevée jusqu'au voisinage du seuil de percola-
tion électrique.

Pour les films riches en or, un effet d'amorgage
dit "switching" a été mis en évidence sous des champs "pré-

desruptifs ".

L'effet Fowler-Nordheim a &té retenu pour expli-
quer la forte augmentation de la conductivité dans ce type
de matériau composite.

La fabrication de tels films est maintenant poOs-
sible au laboratoire. Il serait alors tres intéressant de
poursuivre cette é&tude, en particulier sur des films au
voisinage de la percolation électrique.
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APPLICATIONS DE CRENEAUX

REM CaLCul

REM FEEEECERER AR

REM DE E<A) ET DE GIMUW/CMO
REM FERARF LI EF L L P RBSEEB LSRR
HOME

FRINT "SLUR QUEL ECHANTILLON ALLEZ-VOUS
TrRAVAILLER?" : PRINT
FRINT "1-FOLYSILOXANE" @ FRINT
PRINT "2-SILICE CVD PLASMA": PRINT
PRINT "Z-TETRAFLUOROETHYLENE® : FRINT

INPUT "TaPEZ LE NUMERD DE VOTRE CHOIX “j;R
o R OGOTO 120,120,220

HOME : PRINT : PRINT "1-POLYSILOXANE"
FRINT

INPUT “C(NF? =":;C
E = 44Z0.571 ~ C: FRINT

FRINT "E(AD =";E

GOTO 250

HOME : FPRINT ¢ FRINT n2-gILICE CUD PLASMA":

PRINT : INPUT "C(NF) =";C
E = 7.214 » 1E + & ~ C: PRINT
PRINT “"ECA) ="E

GOTO ZS0

FRINT

HOME @ PRINT @ FRINT "o -TETRAFLUOROETHYLENE"

FPRINT : INPUT "E(A) =";E

ERINT : INPUT “G(MU/CMI=*3G
U:GfE*lE-z

FRINT : PRINT WU ="V

PRINT : PRINT "PQOUR FAIRE UN ESSAI TAPEZ RUN !

020 SINGN": FRINT "TFEZ RUN 210

FOR I =1 TO 9S: CwLL - 1052: NEXT 1
END

FEM P T T 2 L L bbbk

REM ~ PROGR~AMME -

REM == D-aCoulsITION >

REM £EEFEFRTEL Lo T TS

HCOME

D$ = CHRE (4>:2% = CHR$ (2

INPUT "AVEZ-VOUS CHANGE D/ ECHANTILLON?CO/N> " ¢ F

¢

IF Re = "0O" THEN 450

IF R$ ¢ > "N" THEN 370
INVERSE : FOR I = & TO 10

UTAB [: HTAB 8:
NEXT 1

FOR I = 12 TO 17: UTAE 1: HTAB 8: PRINT "
“: NEXT 1

UTAE 11: HTAE 8: PRINT * { xLECTURE DES DONNEES

FRIMT



430
440
450
440

470
4380
450
S00
S10
g20
Sz
540
S
S&0

s70

S0
&Q0
610

NORMAL

PRINT D%;"COFEN FICHIER DONNEES™"

PRINT D$;"READ FICHIER DONNEES™

INFUT NM: INPUT MNg$: PRINT : PRINT "NOM DE L7EC
HAMTILLON=" ;N%

PRINT D%;"CLOSE"

GOTO 510

FRINT : INFUT "NERE DE MESURES=" ;NM

PRINT : INPUT "NOM DU FICHIER RESULTAT=";N$
PRINT : INFPUT “TENESIONYD ="V

PRINT : INFUT "HORLOGE(US)
ERINT : INFUT "CAPACITECNF)
PRINT : INPUT "EPAISSEURCAD
G =WV E » lEZ

FOR I = 1 TO S: CaLL — 1 =2: NEXT 1

HOME : UTAE 10: HTAER 10: FLASH @0 PRINT "*»» UVE
RIFIER ##+": UTAE 195: HTAB S: PRINT "#": NORMAL

HTAE &: UTARE 1S: PRINT "OSCILLOSCOPE" ¢ VTAE
17: HTAR S: FLASH : PRINT wen s NORMAL @ HTRB o
UTAE 17: FRINT “TENESION el =" g

UTARE 19: HTAB S: FLASH : PRINT "=": MORMAL : HTwE
a1 UTAE 18 FRINT CHORLOGE(USH =" 1H: PRINT : FRINT

. PRINT "POUF CONTINUER TAPER SUR C": PRINT : PRIMT
"EOUR RECOMMENCER TRFER SUR R": INFUT A3

IF a% = "R" THEM 510

IF @ < » "C" THEN &70

PRINT D%:"OPEN FICHIEF DONNEES® ¢ PRINT D%:"WRI

TE FICHIER DONNEES": EREINT HM: FPRINT NE: FRINT

G: PRINT E: PRINT C: PRINT H

PRINT D% ;"CLOSE FICHIER DONMEES":D = 10z4 » H >

1E - 2:0 =0 -0/ 2

DIM C2(ZD

REM COMMANDES ANGLTSEUR

n ; H
n ; C
(1] ; E

FEM ————— L L s
HOME : INVERSE : FOR I = S TO 10: UTAB 1: HTAE
€: PRINT " "3 NEXT 1

CiaB 11: HTAE &: PRINT " Z<MANTPULATION EN cou
RS

FOR 1 = 12 TO 17: UTAE 1: HTAE &: PRINT *

" NEXT 1
NORMAL

ERINT D$;°IN £3": PRINT D#;"FRES
PRINT “RA"

PRINT "WT¢"; CHRS (§7);2%3;"S0;TO;CO;WL"
PRINT "WT$"; CHR$ (97);28;"M"

FOR K = 1 TO 125: NEXT K

IM = PEEK ( - 163200

FOR I = 1 TO D: NEXT I



770
780
7250
800
€10
820

20

€40
€30
&&0
870
&&0
g0

f00
$10

¢20
pc]e
240
750
¢
¢70
y&0
©%0
1000
1010

1020
1030
1040
1050
1060
1070

REM LECTURE RESULTHT

REM ===ms===s=s=s====

FOR | = 0 TO 3Z: FRINT "RDD"; CHRS <570 2%

INPUT C$(I): NEXT 1

FRINT DE;"PREC": FRINT D" INLO"

FOR I = 1 TO S: CALL - 10S2: NEXT I
HOME : INFUT *UOULEZ-wOUs SAUWEGARDER L
TAT?" ;Re

IF Reg = "N* THEN 1070

IF R$ <« > "0" THEN 830

REM FICHIER RESULTATS

REM ===smss=s===cm===o==

PRINT Dg;"PRE£CO": FPRINT De ;" INEO"

HOME : INVERSE : FOR I = S TO 10: VTRE

E

T »

. e

€: FRINT " "oy

I

UTAE 11: HTARE &: FRINT " 2%SAWEGARDZ [

LTATS

FOR 1 = 12 TO 17T: VTae 1: HTAE &: FRINT
" NEXT 1

NORMAL

PRINT D$;"CFEN FICHIER RESULTATE"

PRINT D$;"WRITE FICHIER RESULTATS"

NORMAL

FOrR I = 1 TO 2Z: FRINT C=2(1): NE:ST I
PRINT D$:"CLC3E FICHIEF RESULTATZ"
FOR I = 1 TO S: TAal. - 10SZz: NEXT *
HOME

UTaE L0

PRINT “UOULEZ-VOUS FRE
“CONVERSI QN> (O0/ND ":Re
1IF FRe = "N" THEN 1070

1= R < > "0" THEN 1010

REM CONVERSION

REM Ems=—moE=

ERINT : PRINT D% ;"RUN CONVERZIONZ"
END

F

-
ez



10
20
30
40
S0
60
70
eo0
b4t

100

120
130
14Q
150
160
170
190
200
2:0
=220

240

250
2&0
270
280
270
300
330
340
3250
340
370
sel

390

400

REM
REM
REM
REM
HOME
REM

2T 2RI IR LT L 2
* PROGRAMME »*
* DE CONVERSION *

% I I K T W I K ST TR P W W

LECTURE FICHIER DONNEES

REM EEEEE RS REEE EEX R RS

Ds =
INVER

VUTAE
DONN
FOR

CHRe® (4
SE : FOR I = S TO 10: UTAB (1>: HTAB é&: PRINT
: "+« NEXT 1
11: HTAE &: FPRINT " 1*LECTURE DU FICHIER
EES "
1 = 12 TO 17: UTAB 1: HTAE é: PRINT *
" NEXT I

NORMAL

PRINT D$:"0FEN FICHIER DONNEES *
PRINT D% ;"READ FICHIER DONNEES *
INFUT NM: INFUT N¢

INPUT G: INPUT E: INPUT C: INPUT H
FRINT De:"CLOSE"

REM LECTURE FICHIER RESULTAT
REM P T Pt T3]
DIM Cs(32>
INVERSE : FOR I = S TO 10: VTABE 1: HTABE &: PRINT
" “: NEXT 1
UTAE {1: HTAZ &: FRINT " Zx*LEICZTURE DU FICHIER
RESULTAT "
FOR I = 12 TO (7: UTAE 1: HTAE é: PRINT *
"3 NEXT !
NORM&L

PRINT [D$:"0fEN FICHIER RESULTATE®

PRIN
FOR
PRIN
FOr
REM
REM
REM
REM
HOME
FQOR

VUTAB

T D$;“READ FICHIER RESULTATSE"

1 = ¢ TG ZZ: INPUT CeCl): NEXT I

T Ds; .03z

I = 1 70 S5: CALL - 1082 NEXT I
CALCUL NOMBRE CLAQUAGES

TEMPS RETARD CLAQUAGES

INVERSE
] = 5 TO 10: UTAE 1: HTAE S: PRINT *
*+ NEXT 1
11: HTAB S5: PRINT * 3*CALCUL DU NOMBRE D

CLAQUAGES "

FOR

T = 12 TQ {7: UTAB 1: HTAB S: PRINT *
“:+ NEXT 1



410
420
420
440
450
4460
470
480
450
S00

J

N

K

)

K

T

K

NORMAL

PRINT

DIM TC(S00)

= 1

= 0

= 4

FOR I = 1 TO 32

FOR K = K TO é4 STEP 2

IF MIDS (C$(I1),K,1) = *1* THEN S10

GOTO 400

1 = 1:K1 = K

IF 1 > 1 AND K = 2 THEN 1 =1-1

IF K = 2 THEN K = &¢é

IF MID$® (Cs(I)>,K = 2,1) = “0" THEN N = N + 1!

1IF MID$ (C$(1)>,K - 2,1 »0g* THEN PRINT TCI(
Jy » H

1 MIDS (C$(I),K = 2,1
(TC(JIY * H = TOO

I1F MIDs (CeCI> ,K - 2
= K1:1 = I1: NEXT K:
GOTO &20

C(Jy = TCWJY + 1:: NEXT K
= Z: NEXT I

“"0" THEN TM = TM +

n¢* THEN J = J + |
NEXT 1

PRINT TaAEC( 10): PRINT "N =*;N;" CLAQUAGES": FRINT

1F N = 0 THEN é4&0

T™™ = ™™ / N: PRINT @ PRINT TaEC 10): PRINT "THM

=";TM;" US"

FOR | = 1 TC S: CALL -~ 1052 NEXT I

PRINT : PRINT “UOULEZ-VOUS SAUVEGARDER LE RESU
LTART?2(0/ND

INPUT R®

1 R& = "N" THEN ¢80

1F R® ¢ > "CO" THEN &40

PRINT : INPUT "DATE=" ;DA%

REM SAUVEGARDE DU RESULTAT

=M e e

PRINT : PRINT “AVEZ-VOUS CHANGE D’ ECHANTILLON?
(O/N) "

INPUT RS

1 R$ = "N" THEN £90

IF R$ < > "C* THEN 730

PRINT D% ; "OPEN" ;N®

PRINT D$;"WRITE" ;N$

PRINT N$: PRINT N

PRINT G




€00
el0
£20
[ 3c )
840
eso
840
&70
80
esa
900
$10
20
¢z0
¢4a0
¢S
&0
S
¢80
S0
1000
1010

1020
1630
1040
1030

10&0

1670
10&0
10%0
1100
1110
1120
1120
1140
1180
11&0
11720
1120
1190
1200
1210
1220
1220

1240

PRINT G

FRINT E: FRINT H: PRINT DAS
PRINT N

FOR J =1 TO N

TC(J) = TC(J) = H
TC(JI) = TCCJI)Y = TO

PRINT TC(I)

NEXT J

GOTO <70

PRINT D% ;“AFPEND" ;N$
PRINT D%;"WRITE" ;N$
FRINT G: FPRINT E

PRINT H: PRINT D~s$
FRINT N
FOR J =1 TO N
TC(Jy = TC(Jy» » H: FRINT TC{JD
NEXT J
FRINT D%;"CLOSE" jN%
HOME

PRINT "CHOISIR UN NUMERO DANS CE Qul SUIT:"
PRINT

FOR I = 1 TO z4: VTAE (2): HTAE (I1): PRINT
» . NEXT !
De = CHRE ¢4): PRINT : PRINT

PRINT : HTaABR (10,: PRINT "1 r=ACQUISITION"
FRINT : HT&E (10>: PRINT "<{Z>-TRACEL"
PRINT : HT&E (10»: PRINT " (S>=-TRAITEMENT

FRINT : HTAE 10y FRINT "{4>-QUITTER

PRINT
SOR I = : TO S: Call - 10SZ: NET I
INPUT "TAPZI LEZ NUMERC CHOIZI "j;Ri
ON R GOTO 1:10.:0020,1130,1550

PRINT De;"RUN aCQUISITION®

PRINT Ds:"L0AD TRACEL"

REM TR&ITEMENT(TEMPS MQYEN)

FEM o= EEESSES

INPUT "NOM DU FICHIER & TRAITER:" NS
PRINT D% ;"O0OPEN" (N®

PRINT D3;"READ" ;NS

INFUT N$: INFUT NM

DIM TM(NM): DIM DI(NM)

DIM TC(S00)>: DIM H(NMD

DIM G¢(NM>: DIM E(NM): DIM DAS (NM)
FOR K =1 TG NM

INPUT G:G(K> = G
INPUT E:E(K) = E




1250
1240
1270
1280
1290
1300
1310
1320
1330
1340
1350
13¢0
1370
1380
1290

1300
1410
1420
1430
1440
14350
1440

INPUT H:H(K) = H

INPUT DAS:DAS(K) =

DAs

INPUT N:D(K) = DC(K) ¢ N

FOR J = 1 TON

INPUT TC(J):TM/K) = TM(K) + TC(J)

NEXT J

T™(K) = TM(K) / D(K)
NEXT K
REM IMPRIMANTE
REM EEESEEETRIE
PRE 2
PRINT : PRINT "ECHANTILLON
PRINT : PRINT "NBRE DE MESURES
FOR K = | TO NM
PRINT : PRINT "DATE
PRINT : PRINT "EPAISSEURCA)
PRINT : PRINT "“CHAMP(MV/CM)
PRINT : PRINT * HORLOGE(MICROSDE)
PRINT : PRINT "TEMPS MOYENC(MICROSDE)
NEXT K
PRE O
END



O

1

2
10
<0
30
a0
S0
&0
70
g0
@0
100
1:0

120

10
2un

zie
~n

o A

230

Zad

-

-

p
U

- DETERMINATION DE G
C

il

£t (G)

Gy: INPUT *PAS DE TRACAGE:";FA

FEM R ettt E L L L L X 22
REM = RECHERCHE DE Gc -
REM 91**9’;’9”%0’99’#****5.*
HOME : DIM YD<30),CP(30),XD(BO),X(SO),Y(BO)
De = CHRe® (4)
GOSUB 400
FRINT "EMIN=" ;X{(1)
INPUT "VALEUR INITIALE DE XC:* ;X0
INPUT *"UALEUR FINALE DE XC:* X1
INPUT " INTERVALLE DE CALCUL:" ;PA
FOR J = X0 TO Xt STEF FA
gX = 0:8Y = 0:SS = 0:X2 = O:Y2 = 0:T = 0:0D = 0
FOR 1 = 1 TO N
XD(1) = LOG (X<{IH - J):YDCI> = LOG (Y(CIs):CFx
1y = 1
cx = SX + CFCI)> » XDCID: ay = 8Y + CP(I)> # YD(1lo
.66 = 88 + CP(Il) = XD(I> = YDCI) 32 = X2 + CP<
1) = (XDCly * Z):¥Y2 = YZ + CRCIY *» CYDCIY ° 20
T = T + CPCly: NEXT 1
&x = S¥ / T:gY = €Y / T:8% = ¢z o/ TiX2 = XI /4T
Y2 = Y2 /7T
Ro = (88 - SX » &VO I /S (Y2 = X ¥ SX) o+ o
YZ - S8Y % 3Y¥)
£ = (S8 ~ SX ¥ &Y / (&€X ¥ Sy - X2):A = SY + T
cX
FOF 1 = | TO N:D = D + CECIY % (YD(1Y = A + &
YDCIYY * 2 NEXT l:mk = EXP (&)y:C = J: DEF i
SeX) = & o (XX = C) ° ED
FOR 1 = { TO N:D! = D1 + (YOI = PN F(X{Ioo
2 NEXT I
PRINT CHRE (14D
PRINT "D=*:D,"XC(="4d: ERINT "m="4a,"5="E: oo INT
"r=*"R2,"Di=" D!
PRINT CHRe (150 FRI C
GOSUE 250
NEXT J: END
DAT &~ ~ .5 ,137S ., 2,758,844, cb.C.E:..QS,E.ZE,EBT.:Z
,3.5,171.45.3.U.l/T.TT,3.75,53.37,3.9.36.52.4,
E5.06,4.15,47.27, L25,29. 9;,4.,’,18.9?,4.5.24.
20,4.75,18.7°
DEE FN A = 1400 * (37 = Y1) /7 Xg = X1 - :
00: DEF FN B(X) = 2000 # (X = YI) / (YS - Yoo
+ 200: INPUT "TITRE " TE INFUT " MMAX MIN, G
rRaD: " :X8.X1,06%: INPUT ”YMnX.YMIh GRA&D:"3YS,VI1.



PRE 1: PRINT "&3&": FRINT "M1S2S5,200": FRINT "F
E(MV/" CHR® (99) CHRS (109>%*>»*: PRINT "M15S0C.C
oc": PRINT “0100,200,100,2200": PRINT "MPS,sZ2
5% . PRINT “pv CHR® (11&2" (" CHRS C1179"Sy»" s PRIMT
"MAa00,S0": FRINT nEeTg: FRINT "M100,200"
FF = (XS - KI» / GX:F = INT (1400 / FF)Y:FF = T
(FF): FPRINT "1 ,"F" ,"FF:01 = &%: FOR 1 =1 TC
FF:01 = 01 + F:: PRINT "M"0t1",225": PRINT *P"I
% GY + Xl: NEXT 1:FF = (YS - Y1) / GY:F = 11
(2000 ~/ FF>:FF = INT (FF): PRINT "M10C,300": PRINT
“X0,"F" “FF
o1 = 0:0z = 280: FOR | = | TO FF:02 = 02 + F: FRIINT
"M 0,"02: PRINT "P"1 » GBY + YI: NEXT 1: PRINT
ncz*: FOR 1 = 1 TO N:XxX = INT ¢ FN AKX(IY )Y =
INT ¢ FN B(YC(IyyY: PRINT "Mt L, Y PRINT "KH2"

NEXT 1: PRINT "M" INT <« FN &(Jyr ™ ,200": PRINT

“10,2000"

1 = 0: FOR X = X
2

‘1 + F& TO X& STEP PA
1F % = J THEN 290

IF X ¢ = J THEN Z%C
T = INT X - J> = 100000 /7 100000z IF T = 0 THEN
%0
v = A 4/ ((TY *~ E>: IF Y 2 YS THEN 3%0
IE Y > Y5 THEN 2°0
=1 = INT { FN A(X3D):22 = INT ¢ FN BCYY)>: IF 1
= { THEN 220

PRINT "M "Zi,"2Z2:1 =1

PRINT “D"Zi1"."22

NEST M: FPRINT "R": FRL (t: RETURN

INPUT "NOMBREZ DE POINTZ=" N

FRINT "0U AaVEI-Vouc LEZ DONNEES?": PRINT °
:NI EN DATA NI EN FICHIER": PRINT ° 2:EN U~
ATy PRINT " Z:EN FICHIEZR®

INPUT K

aN K GOTC 440,510,240

ePINT “ENTRZI LES DONNEES" ¢ PRINT "=s=sm=mms=ss

FOR I = 1 TO N
CRINT : PRINT i:Cu = FEZK (373 VTAB (CW: HInS
(10)

INPUT *X=" (17
HTOB 16: INPUT *y=";Y(ID)
NEXT 1



Son
S10
Sz
Sz20
sS40
S50
S&0
70
Sea
590
&QQ
610
&z0
&30
&40
&S50
éeal
&70
&0
é90
200
710
720

GOTC
FOR I

sz

-l

= {1 TC H

READ oIy, Yulon: NENT I

INPUT
IF Re¢
IF RS
INFUT
PRINT
FRINT
FOR 1
PRINT

NEXT 1

FRINT

RETURN

INFUT
PRINT
FRINT
FOR 1

“JOULEZ-UOUS LES CONSERVER? O/N";R$
= *N" THEN RETURN

< > "0* THEN S30

“NOM DU FICHIER:" ;F¢

D$; “OPEN" ;F$

De;"WRITE" ;F$

=1 TO N

¥(1>: FRINT YCI)

De; "CLOSE"

“"NCM DU FICHIER:" ;F$
Ds; "OPEN" ;F$

D€ ; "READ" ;F €

= | TO N

INPUT X<I): INPUT YC(I)>: PRINT XCI),Y(ID

NEXT 1

PRINT D%;"CLOSE"
RETURN

HOME



12
ZU
30
40
350
&0
70
=
20
{00
110
120
120
140
{30
1 &0
170
1&0
1570

200
e W
- -
o2

2zZ0
240
2S00
2=0
Z7n
230
<
300
2140
Zz0
330
240
350
&0
271

a0
370
400
<10
120
430
440
4S50
450
170
430
420
S00

APPLICATION DES RANMPES

CLEAR
DIM UeSad) ,T«S000
OIM ESC20>

Ti=0 a V1=0

QUTPUT 710 USING "K",2000
DISPLAY “TENSION MAX"

INPUT U
DISFLAY " INCREMENTATION="

INPUT N

DI<FLAY "NERE D "ESSARIS "

INPUT &=

DISPLAY "ECHANTILLON:"; & INPUT ES
PRIMT a PRINT

PRINT "ses" :E$; " x="

PRINT » PRINT

PRINMT *TEMSION MAX = " ;U

L 2:\_’1
PRIMNT
PRINT
CLERR
DI=FL~AY " MaNIP EiIN COURS “
N=IMT(rM€102012,°340)
U=CEILC1 5%+ %1000,/3240)

QUTPUT 703y * FIROMIVO *

FOrR J=1 TDO E

Do=TIME

FOR I=Z00d T2 V STEP N

DUTPUT 710 U3SING " K ";l

MEXT 1

Di=TIME

T=D1-00

OUTPUT 710 USING * K " § 2000

QUTFUT 703" M4 "

ENTER 702 W(JH

TeJr=\e J)r T U2

QUTFUT 7Fa3 ¢* ML "

Ti=T1+TC(J> a 'M"=U1+UCJ)

WalIT 20200

[F 2.=1010 THEMN 419

WalT SO0

MEXT J

Ti=T1=(T{13+TZ)) A W1=U1 =W +U(2))
T1=T1/¢(E-2> & M=U1/(E-2)

PRINT USING Se&0

IMAGE 10<. " ESSAl ", 2K," TENSION *,
IMAGE 11X , 30 , 2¢ , 30 , oo , 2X ,
FOR I=1 TO E

PRINT USING S70 ; I, VC(I>», TC(I)D

NEXT1

END

' INCREMENT = "; M
PRINT

wr

3X,
3D

DUREE
oD

"



CREATION DU FICHIER DONNEES

1 D3 = CHFRE (4): = |

S HWOME

3 INFUT "NOM DU FICHIER *;AS

22 INPUT "NOMBRE D’ ECHANTILLONS =" ;N
2% INPUT *NOMERE DE MESURES=" M

2% INPUT "FACTEUR MULTIPLICATIF =" sF
a0 DIM UIN,M LIN) ,FCHD

50 FOR I =1 TO N

&0 PRINT "ENTREZ L<";I13">*: INPUT LCID
20 FOR J =1 TO M

»e,  PRINT "ENTREZ U(";I;","3d3")": INPUT V(I ,J): NEXT J,I
80 FOR I = 1 TO N:F(I> = F: NEXT 1
110 FRINT Dg;"COFEN" (AS

130 PRINT DE;"WRITE" :R$

140 FOrR ! = 1| TO N

150 PRINT L<Iv: PRINT FCID

1 &0 FOR Jd =1 TGO M

170 PRINT VCI,.J0

160 NEXT J

190 NEXT 1

200 PRINT Dg;"CLOZE" ;R®

210  END

au0 A = "Al/ME":DE = CHRS (4):N = 11 = 140
401 DIM LO(NY (FIND UINMD

410 PRINT D$;"0OFEN" k%

430 PRINT D®;"READ " ;A%

440 FOR 1 = 1 TON

450 INPUT LCIy: INRPUT FC(ID

440 FOR J =1 TO M

470 INPUT V(I .5

480 NEXT J

490 NEXT 1

00 PRINT De;"CLOSZ" ;A



CALCUL LES PROBABILITES P I(G)

=0 D$ = CHRE (4):2¢ = (HRE 2y
2  HOME
40 INFUT "NOM DU FICHIER : " A%

s0 PRINT : INPUT "NOMBRE D ECHANTILLOMNS= " ;N
&0 FRINT @ INFUT “NOMERE DE MESURES/ECHAs "M
é1 HOME : VUTAB 10: INVERSE : PRINT *
»: PRINT " CALCUL EN COURS ": FRINT
" *: NORMAL
¢S N1 = N # M
20 ODIM X{(N1)>,Y(N1),CP(N1>
&0 FRINT D€;"0FEN" ;ag
90 PRINT D$;"READ" ;A%
100 FOR I = 0 TO (N = 1D
105 INPUT L: INPUT F
110 FOR J =1 TO M
11S M1 =1 = M + J: INPUT X(M1>D
120 X(M1)Y) = X{Mi) = F /7 L
170 NEXT J
180 NEXT 1
190 PRINT De;"CLOSE"

10 M = Nl: FOR L = INT (N1 ~ 2> TO 1 ETEP - 1:uW =
¥(LY: GOSUB 4000: NEXT L:L =1
220 FOR M = Ni - | TO 1 STEF - 1:W = X(M + 1) : XM

+ 1) = X¢1y: GOSUB 4000: NEXT M
1:d = 0:C = 1

2z0 1

240 IF X(I1)> ¢ X<I + 1) THEN Z70

260 C = C + |}

20 1 = 1 + ¢: IF I < N1 THEN 240

220 J = J + 1:¥Y{(O) = LOG ¢ LOG (1 / (1 = 1 /7 (N1 +

195)3) ~  LOG <10y :X¢JIY = LOG (X<CIy»)y » LOG (!
0Y:CP(Jy» = C:C =1
280 IF I < N1 THEN Z&0
200 A = A% + "1RES"
200 PRINT Dg;"0FEN" ;~AS
210 PRINT Ds;"WRITE" ;~%
320 PRINT J
33 FOR 1 =1 70 J
240 FPRINT XO2I9
2SC PRINT Y13
ZES  FRINT CPRC(ID
380 NEXT I
270 FRINT De;"CLOSE"

z7 END

4000 P = L

4010 J = P + P

4020 IF J > M THEN 4070

4030 IF J = ™M THEN 4050

4040 IF XCJ + 1) > X<JY THEN J = J + |
4050 IF W > = X(J) THEN 4070

4060 X(P) = X<(J):P = J: GOTO 4010
4670 X(P) = Wi RETURN



10
11
12
20
=0
23
IS
40
S0
&0
raq
sQ

0
9:

140

140
120
10

210

-

-.;"ﬁ

~e

- -

-
- am

20

PF:

=40
-—'0
250

-
Py

)

(DN NN
\o r‘
o000

0

TPACE U DIAGPAMME CE WEIBULL

HOME
REM FOFOL
DIM AARCS,Z) ,EBEB(Z) ,PC(2) ,PL(3),C8(3)

Ds = CHRS (4)

INPUT *"NOM DU FICHIER:" ;F€¢
INPUT “CORRIGEES? O/N";Z$%

1IF 2¢ = "0" THEN Fe = F¢ + *CORR": GOTO 50

F¢ = F$ + "1RES"

FRINT D& ;"0OFEN":F¢
PRINT D®$;"RE~D" F$
INFUT Ji: DIM X(J1),Y(J1) . CPOJY)

FOR I = 1| TO Ji: INPUT XCIs: INPUT Y(I1):

CRCIY: NEXT 1

PRINT D$"CLOSE"

INFUT “LIZZAGE? (O/N) " iRs

IF Reg = "N" THEN 270

IF Re < >o*0" THEWN HOME : GOTO 95
INPUT "DEGRE DU FOLYNOME: " iNi

FOR J = O TO Ni: FOR K= 0 TO Nl:mRAdT,K) = 0

K:BB(J) = 0: NEXT J

FOR J = 0 TO Ni: FOR K= J T2 N1: FOR L = 1

vl

ASCK,J) = A8 (JY o+ OXKLD 7 chooe JI)

L

EACTK) = Amd b, J0 s NEXT K, J
FOR I = 0 TON1l: FOR J =1 70 JI
EECI) = EECID + (Mudy 1o ¥ a0
J.!
GosSue TzZ0
HOME
1E N1l = 3 THZIN  DEF N OF iy = BE(E
+ BB(2)» * G Z, + BE(:» = > + BB
=0
15 Nt = THESIN DET BN F 3y o= BE(2
+ EB(!Y = > = EE2(D): {ITO Z30C
DEF FN S{xX) = gz(l) * > = g0y

GOSuUB 15¢
PRINT *"VCICI LES COEFS DU FOLY"
FOR J = N1 7O 0 €7
HTAE (S): PRINT BE(
NEXT J
PRINT "Mi=" :X{1) "¥Z=";. (Jirv: FRINT
=*;Y(1),"Y2=" 1Y (JIL)
INPUT 'DEEU’. YMIN JOYMIN=" T, Y]
INPUT "FIN @ XM&X,YMax=" XM,YM
LR = 1500:LG

ce(ly:

PRINT

°GOU PM = 1S0:GM = 250:11 = [5
T

12 = 1S0:41 = LG + PM:aA = A1 + I2:8B = GM +

C= LR + B

INPUT

TC

NZ>?

W\
\

¢

.
- o

Nz 3

B

-
i



210 INFUT "FeS s=tgFs: THFUT "FrS r=" Fr:F- = =

10
20 X1 = Xlixg = XMyl = Yi:ve = YM:R = Y2 = . -
PY:R = INT (R + ,0001>:Q = LG / R:Q = INT (O
+ .S

225 R1 = (X2 - X1) / FYXGRL = INT (R1 + L.0001>:01
LR 7/ R1:Q1 = INT (Ql + .35

330 FPRE I
325 PRINT *M"FM*, "GM: PRINT *X1,"Q@","R: PRINT "D"A

"L UBMY YA, "B PRINT "Xo,"1*,"R1

240 FRINT *"M"PM" "E: FRINT “3 4, "Q" ,"R: PRINT "X0,"
Q1" ,“R1: PPINT "D"PM",“C","PM","B

250 FOR J = R TO 0 STEF - 1:E1X = LG # J / F +« FM
:E1l = ElX

%50 PRINT "M"E1" ,"C: FRINT "D*EL1","E

345 YK = Y1 + (R - J, = PY:NC = LEN ( STRS$ (YK3.

a7 PRINT *SZ2": FRINT "Q!"

271 IF NC = 1 THEN PRINT "M"Z1 + 10",° INT (GM +
It ~ 1.2 GOTCO Z=0

375 IF NC = 2 THEN PRINT "M"El + 10"," INT (GM +
~ ¥ 11/ SO QQTO =E0

274 IF NC = & THEN FRINT "M"El + 10" ," INT (GM +
11 7 Zy»: GOTO Z=0 .

2= PRINT "M*"E1 + 10" ," INT (GM + 11 / 3)

<E0 PRINT "F"Y1 + (R = J) » FY

31 YP = INT ((1 - EXP ¢ - EXP ¢ LOG €10 * (Vi
(R = J) = Py o+ 1000 ~ 10

3&2 IF YP = (0 THEN PRINT "M"E1 + 10" ," INT (M =
& 7 TY: PRINT "=.,0": GOTO 40%

2E3 17 YP ¢ 1 THEN PEINT "M“Z1 + 10"," INT (M »
S/ THy:: EOTO 401

24 IF YF ¢ 10 THEN FRINT "M"Z1 + 10°,° INT (3™ »
& /7 10y: GO0 401

400 PRINT *M"Ei + 10"," INT (GM ¢ & /7 T

a4l PRINT "P"YF

aps NEXT J

a1 FOR ¢ = 0 TO Ri:gil. = LR = & /7 R1 ¢ g:21 = =!

4.1 IF J < 3 THEN P
AL, "El:s GOTO <%
20 PRINT "M"PM*  "El:
z¢ IF J = R! THEN &
Z0  FRINT "M®" INT (A
P*X1 + J » PX
440 PRINT °"M" INT (A + I st "EL - 25: PRINT "F
" INT (C10 = (%1 + J = PX)» # 100 + .53 ~ 10C
4T0h  NEXT J
4=z PRINT "M* INT (&1 + 1Z2 /7 )" ,"E1 - 733 PRINT "
PLOG G*
4SS PRINT "M" INT (A + 12 7 3)","El - 100: PRINT *
PG(MV/cm) *

RINT *M"PM + Q","S1l: PRINT "C¢
«

ERINT "D'A1","E1l

-
LR

E‘
1+ 12 2 H,"ELl - 25: PRINT *
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Ex = w2 - Jl1:E&x

| - v1
s F14 - Zo® " INT (GM » T 7 10

ERIINT et ITHT
y: PRINT "PPRO
FRINT "t INT « FM 2 Ty, THT G ¢
.20 PRINT “"PLOG LN 1/7C1=P)"

FOR 1 = 1 70 JI

IF (X(I>» ¢ X1 OR Y(lIy < Y1) THEN 540
FRINT *M* INT «(y1 = Y(I>») # LG / EBY + .G
1Y, INT ((X(I) = X1) # LR / EX +« .5 + B
FRINT "Nt1”

NEXT 1: PRINT "H": PR£ O

IF R = "NWN" THEWN END

PRE 1:F = 0

FOR X = X1 + P& TO XM STEF FA

by =ty

Y O+

Y = FN FCO

IF ¢Y ¢ Y1 GR Y > YM) THEN &80

Y1 = INT (LG = (Y1 =Yy / (YM = YI) + .5) + Al

X1 = INT <LF # & = XI> / XM = XI)> + .0V + E:

IF F = 1 THEN ool
PRINT “M"Y1","X1:F = |
PRINT *D"Y1","X1
NEXT X

IF NI = = THEN FRINT "M"FM + INT (G / =
»* % INT (B * 1.1>: PRINT "S2%; PRINT "Fv
Xy

PRINT *"M"FPM + INT & 7~ &+ .SH)*",*"EBE + I1: FRINT

"g2*: PRINT "Py= "

FOR J = N1 TO 0 &TE® = |

IF BB(J> > 0 THEN PRINT "P+ ": GOTD 387
FRINT "F=- *

PRINT "F" INT ({ AES (SE(J)) + 003> = 1600
100

1IF J > 1 THEN FRINT & 3": FRINT "R=Z25.0%": &F
»g1": PRINT "P"J: PRINT "RZS.,25": PRINT "SZ2":
&z

IF J = 1 THEN FRINT "F X "

NEXT J

R = INT (i3 * R&(OYY « 100 + .S 7 100

PRINT *M"PM + INT (2 % @ ., 3 + .S0"," INT (1.
{ = B + Ii>: SRINT "PE" CHRs (1ll1)"'= °

IF RA = INT (R&) = O THEN PRINT *P*R&".C": G070

&8

PRINT "P"R&
PRINT "F MU/ /cm®
PRINT *H"

FPRE @



2710 PRINT “C/EST FINI"

215 INPUT "AUTRE LISSAGE? O/N ";P%

214 1F P = “0O" THEN INPUT *"DEGRE?" ;Ni: GOTC 121

7217 IF P% ( y “N" THEN HOME : GOTO 715

720 END

730 REM

740 DET = |

20 FOR K = 0 TO N1:PVU = AaACK,K):IK = K:JK = K:FAV
= ABS (PW)

260 FOR 1 = K TO Nit: FOR J = K TO NI

810 IF ABS (AACI,J)) > PAV THEN PV = AACL ,J):PAV =
ABS (PUW:IK = 1:JK = J

820 NEXT J,I

e40 PC(K)Y = JK:PL(K) = 1K

es0 IF IK < > K THEN DET

&40 IF JK < > K THEN DeT

870 DET = DET * FV

- DET
- DET

g0 I1F IK = K THEN GOTO 1000

00 FOR I = 0 TO Ni1:TT = &aCIK, D) 1AARLCIK, DY = AACK,
I):AaAlCK, 1) = TT: NEXT I

940 TT = BB(IK):BB(IK) = BR(K):BB(K) = TT

H
I
1000 IF JK = K THEN GOTO 1070
1010 FOR I = 0 TO Ni:TT = AACT,JK) tAACT ,JK) = RAl]
JKY :AACT,K) = TT: NEXT 1
1076 FOR 1 = 0 TO N1:CSCI> = AACL,K):RACT,K) = 0: NEXT

1110 CSCKY = 0:AACK,K) = 1

1120 FOR I = 0 TO N1 :ARACK,IY = AAIK,IY / PVU: N&XT
I

1140 BE(K) = EE(K) / PV

1180 FOR J = 0 TO N1

1190 IF J = K THEN GOTCO 1240

1200 FOR I =0 TO NLtaadd, I = AAdd, 1D - CS(SY %* A
GO, TY e NEXT

1240 BB(JY = BB(J) - C3¢Jy) = EB(KD

1240 NEXT J

1270 NEXT K,

<2g0 FOR I = N1 T30 cTEe - 1

1290 1K = PCCID

1z00 IF IK = 1 THEN GOTCO 1410

1310 FOR J =0 TO Ni1:TT = AACl ,JriRAdl,d) = AACTK,
J)eACIK, ) = T71: NEXT J

1370 TT = BB(1>:BBCl) = BE(IK)Y :BBC(IK) = TT

1410 NEXT 1

1420 FOR J = Ni TC O sT=p -1

1430 JK = PL(JID

1440 IF JK = J THEN GOTQ 1500

1450 FOR 1 = 0 7O N1:TT = pacl ,J)sAACLL,I) = aacl ,J
K):@ACI ,,JK) = T7T

1490 NEXT 1

1500 NEXT J

1510 RETURN



1580
1590
1400
1610

1620
1630
1440
1710

1715
1720
1730
1740
1745
1750
2500
2510
2520
2530
2540
2550
25460
2570
2580
2590
2400
2610
2420
2430
24640
2860

2670
2490
2700
z2710

PRINT "LIMITES DE L INTERVALLE:"

INPUT " A=" A

INPUT * E=" ;B

PRINT : INPUT "DECOUPAGE DE A,B EN PAS EGALE
A:" ;DX

PRINT : INPUT *PRECISION DESIREE=";ER

PRINT

GOsuB 2S00
IF CI = 0 THEN FRINT "PAS DE RACINE!": RETURN
PRE 2
FOR I =0 TO CI - 1
PRINT * RACINE *";1 + 1;"=";RACID
NEXT 1
PRE O
RETURN
Cl =0
XFI = A:XIN = A
IF FN F(A) = 0 THEN XC = A: GOTO 2490
IF XIN > = B THEN RETURN
XIN = XFI
XF1 = XFI + DX
XA = XIN:XB = XFI
Yi = FN FXIND
Y2 = FN F(XFID

IF Y2 = 0 THEN XC = XFI: GOTO 2490
IF Y1 # Y2 > = 0 THEN GOTO 2330
¥C = (XA + XB) / 2
TE = FN F(XC)
T2 = XB - XC
1F T2 ¢ ER THEN GOTO 2690
IF FN F(XA) * TE > 0 THEN XA = XC: GOTC 2¢10

XB = XC
RA(CCIY = XC
Ci = Cl + 1

GOTO 2530
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RECHERCHE DU GRADIENT DE SEUIL

HOME

D$ = CHR$ (4)

DIM X(10600),Y(1000),CPC1000),XD(1000)
INPUT "NOM DU FICHIER:“;F$

INPUT "CORRIGEES?0/N* ;2%

IF 2% = "0" THEN F$ = F$ + “CORR": GOTO &0

F$ = F¢ + "|RES"

PRINT D%;"0OPEN";F$
FRINT D$;"RE~AD" ;F$
INPUT N
FOR I = 1 TO N: INPUT «{CI)>: INPUT Y(I)>): INPUT C
Pilys MEXAT 1
PRINT DE"CLOSE"
PRINT "EMIMN="3;10 * X(1)
INPUT "VALEUR INITIALE DE XC:" ;X0
INPUT "UALEUR FINALE DE XC:" ;X1
INPUT "INTERUALLE DE CALCUL:" ;PA

FOR J = X0 TO X1 STEP PA

S = 0:SY = 0:SS = 0:x2 = 0:¥2 = 0:T = 0:D =20
FOR I =1 TO N

XDCIy = LOG <10 "~ X1 = J> 7/ LOG (10D

S = 353X + CP(I> # XD(I>:SY = SY + CP(I) % Y(I):

SS = 35 + CPCI) % XD(I) % Y(I>:X2 = X2 + CPCI)
# (KDCI) * 23:Y2 = Y2 + CP(I) # (Y(I) ~ 2):T =
T + CPCIY: NEXT 1
RZ = ¢(SS - (SX = SY) ~ T) * 2) / ((X2 = (8X #
3X) / T) % (Y2 - (SY #* 3Y¥) / Ty
B = (55 - (53X % 5Y) / T) / (X2 - (SX * SX) / T
tA=SY /T -B*SX /T
FOR I = 1 TON:D = D + CPCI)> % (YCI) -~ A - B #
XD(I)) * 21 NEXT I
REM PR£2

PRINT CHRs$ (14D

PRINT "D=";D,"XC=";J: FRINT "A="A,"B="B: PRINT
n R=' R2

PRINT CHR$ (15): PR£ O

NEXT J

END
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