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Résumé :

Les critéres de rupture des films minces soumis a des contraintes résiduelles sont bien établis et abon-
damment utilisés dans la conception industrielle. Cependant dans le cas ou fracture et délaminage
cooperent, nous observons la propagation de paires de fissures paralléles pour des films usuellement
considérés comme stables. Nous montrerons comment deux fissures se propagent en relachant l’énergie
résiduelle du film contenue dans la languette les séparant. L’espacement entre ces deux fissures est re-
marquablement robuste et grande devant l’épaisseur du film. Elle évolue linéairement avec [’épaisseur
de la couche et est indépendante des autres paramétres du film. Nous montrerons que cette taille cor-
respond & un extremum d’énergie élastique reldchée lors de la propagation des fissures. Notre approche
expérimentale et analytique est confirmée par un calcul en éléments finis.

Abstract :

Failure criteria of thin films submitted to residual stresses are well established and widely used in
industrial design. However, when fracture and delamination cooperate, we observe the propagation
of parallel pairs of cracks for thin film usually considered as stable. We will show how two cracks
propagate by releasing the residual energy of the film contained in the stripe between them. The length
between the two cracks is remarkably robust and large compared to the thickness of the film. We will
show that this size correspond to an extremum of elastic energy released during crack propagation. Our
experimental and analytical approach is confirmed by FEM.

Mots clefs : rupture; délaminage ; film mince

1 Introduction

Des films micrométriques de sol-gel de tetraethyl orthosilicate déposés par spin-coating sur des sub-
strats de silicium présentent les motifs usuels de ruine de films soumis & des contraintes biaxiales,
dites en boue séchée (Fig.1 a). On observe un réseau de fractures hiérarchiques pour des films dont
I’épaisseur est supérieure a I’épaisseur critique h, telle que I’énergie libérée lors de la propagation excéde
la ténacité de la couche G... Cette épaisseur critique a été déterminée précisemment par Beuth en ten-
ant compte des différences de propriétés élastiques entre un film de module d’Young E et coefficient de
Poisoon v et le substrat : h, = #&ﬂ) avec g = 0.8153 pour des coefficents de Dundur @ = —0.99
et 8 = 0. Pour les films plus fins, la propagation d’une fissure est énergetiquement impossible et ceux-
ci sont ainsi considérés comme stables. Cependant, on observe expérimentalement la propagation de
fissures pour des films dont I'épaisseur est inférieure a h. lorsque I’on diminue ’adhésion entre le film
et le substrat. Les motifs de fractures sont tres différents des motifs habituels et on voit I’apparition
de fissures paralleles qui intéragissent a une distance grande devant 1’épaisseur du film (Fig.1 b).
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FI1GURE 1 — Motifs de fractures obtenus pour une couche de sol-gel déposée sur du silicium pour une
épaisseur h = 900 nm supérieure a h. (a) et h = 600nm inférieure & h. (b). Echelle 100pum.

Des couches d’une solution commerciale de methylsiloxane (Accuglass spin-on glass) optimisée pour
limiter le nombre de défauts initiant les fissures conduisent aux méme motifs de fracture en diminuant
la complexité. A partir d’une initiation par indentation, on observe la propagation de deux fissures
paralleles (Fig.2 a) se propageant a une distance stable Ws. Un autre mode de propagation observée
correspond & une fracture poursuivant une fissure ancienne a une distance stable W; (Fig2 b) supérieure
a Ws.

FIGURE 2 — (a) Coopération entre rupture et délaminage lors de la propagation de deux fissures par-
alléles dans un film d’épaisseur h=1.4 ym de methylsiloxane. Echelle 100um. (b) Fracture poursuivant
une fissure ancienne

2 Carctérisations expérimentales

Des couches de methylsiloxane sont déposées par spin-coating sur des substrats de silicium et cuit
pendant 2h a 200°C. Les épaisseurs des couches sont déterminées par AFM ou profilometrie Dektak
Les films minces sont soumis & des contraintes résiduelles en biaxiale 0 = 50MPa que 1’on détermine en
mesurant la courbure induite sur un substrat fin de silicium. Le module d’Young des films £ = 4GPa
est mesuré par nanoindentation. Le coefficient de Poisson (v = 0.25) est déterminé en mesurant a
I’AFM la variation d’épaisseur du film (Ah = 6 nm) contraint puis libre. La ténacité et I’énergie
interfaciale sont déterminées respectivement en mesurant I’épaisseur minimale de couche nécessaire
pour la propagation d’une fissure [1] et de la forme du front de délamination autour d’un défaut [2].

La propagation des fractures est caractérisée par une coopération entre la rupture du film et le
délaminage. On varie systématiquement 1’énergie d’adhésion entre le film et le substrat et I’épaisseur du
film. La taille d’équilibre entre les deux fractures se propageant simultanément Wy varie linéairement
avec 'épaisseur et est indépendante de I'énergie d’adhésion (Fig.3). Le mode de propagation des fis-
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sures suivant une ancienne fracture présente les mémes caractéristiques avec une distance selectionnée
supérieure W1 > Ws. On retrouve les méme motifs caractéristiques de fractures dans de nombreux
systemes : couches de molybdene déposées par pulvérisation cathodique magnetron sur des substrats
de silicium [3], couches de peintures déposées sur des substrats polymeres. Les tailles caractéristiques
entre les fractures sont cohérentes avec celles obtenues sur le sol-gel suggérant ’existence d’une taille
stable indépendante du chargement, de la ténacité et de I’énergie d’adhésion.
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FIGURE 3 — Evolution de la taille entre deux fissures se propagant simultanément W5 et une fissure
poursuivant une fissure ancienne W; avec 1’épaisseur pour plusieurs valeurs d’adhésion I' en .J/m?2.
(Insert) Evolution de la taille entre fissures pour des systémes différents soumis & des contraintes
biaxiales.

3 Conclusions

On applique le principe de maximum du taux de restitution d’énergie et le critére de Griffith pour
déterminer la direction de propagation [5] et les conditions de propagation des fissures dans les deux
cas observés expérimentalement. On obtient ’existence d’une taille stable | = ah variant linéairement
avec I'épaisseur du film. Un calcul par FEM permet de déterminer le préfacteur o = 25 en accord
avec les résultats expérimentaux. La détermination numérique des facteurs d’intensité des contraintes
confirme l'existence d’une taille stable, annulant K77, conforme au principe de symmétrie locale [6].
On rapporte ainsi un mode de propagation ou la coopération entre délaminage et rupture permet la
propagation de fissures pour des films usuellement considérés comme stables.
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