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Résumé - Dans ce papier, une méthode de Monte Carlo est utilisée pour comparer deux méthodes
d’estimations de conductivités thermiques effectives transverses de couches minces qui permettent de
prendre en compte la forme temporelle de I’excitation. L’originalité du travail réside principalement
dans la mise en place d’un critére simple permettant de déterminer l’intervalle temporel optimal
d’estimation permettant de minimiser 1’écart-type sur les valeurs estimées, et d’améliorer ainsi la
précision et la robustesse des méthodes d’estimations.
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1. Introduction

Les couches minces sont largement utilisées pour la conception de composants
¢lectroniques, optoélectroniques, de cellules photovoltaiques, ou encore comme revétements
d’outils coupants, décoratifs ou antireflets a haute résistance mécanique. La connaissance de
leurs propriétés thermiques joue alors un réle important pour la détermination de la fiabilité,
ainsi que I’optimisation des performances et de la gestion thermique de nombreux systémes.

Le contexte expérimental de cette étude est celui de I’optimisation de 1’épaisseur
(micrométrique) de nitrure d’aluminium (AIN) pour I’encapsulation de nano-fils d’argents en
vue d’une amélioration de la gestion thermique de systémes de chauffage transparents.

Cependant, les propriétés thermiques des matériaux déposés en couches minces sont
fortement corrélées a leur microstructure et dépendent ainsi de leur épaisseur.

Par conséquent, afin de pouvoir déterminer I’épaisseur optimale d’AlIN, il est nécessaire de
mettre en place une méthode de caractérisation thermique qui soit a la fois robuste, simple et
applicable a une large gamme d’épaisseur. Il existe actuellement peu de méthodes (simples et)
fiables de caractérisation de couches minces, car les mesures sont généralement délicates,
notamment a cause de la corrélation des parameétres, et des nombreuses difficultés
expérimentales telles que : temps de réponse trés courts, semi-transparence de la couche
mince [1, 2], résistances thermiques d’interfaces (entre film/substrat/capteur) pouvant devenir
non négligeables [3, 4], rapport signal sur bruit pouvant étre dégradé¢,... voire, un changement
de régime thermique diffusif en régime balistique (films nanométriques).

Sur le plan expérimental, il existe globalement deux grandes classes de méthodes utilisées
pour la caractérisation thermique de couches minces: les méthodes photothermiques
(modulées ou non) [5, 6, 7] et les méthodes électriques [8, 9, 10].

Contrairement au contexte de la caractérisation de matériaux opaques « massifs », celui de
la caractérisation de couches minces n’implique plus nécessairement que les méthodes
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optiques soient moins intrusives que les méthodes électriques (par contact), notamment a
cause du possible caractére semi-transparent des couches minces, impliquant généralement de
devoir les recouvrir d’un film opaque afin d’absorber et d’émettre 1’énergie en surface.

C’est donc dans ce contexte qu’une méthode de caractérisation thermique hybride basée
sur un principe d’excitation optique (laser) et de mesure €lectrothermique va étre présentée
dans ce papier (section 2). Le modele thermique utilisé repose sur une modélisation
quadripolaire (section 3). Deux méthodes d’estimation conjointement utilisées avec un critére
de détermination d’intervalle temporel optimal d’estimation minimisant 1’écart-type sur les
valeurs estimées (section 4), améliorant ainsi la précision et la robustesse des méthodes
d’estimation, seront également proposées et comparées numériquement (section 5).

2. Présentation du Probléme

Bien que pour des raisons techniques aucune validation expérimentale n’est proposée dans
ce papier, le probleme présenté a néanmoins pour support un banc expérimental existant et
ayant déja été utilisé par le passé pour des caractérisations thermiques de couches minces [4,
3]. 1l s’agit ici d’améliorer la méthode de caractérisation développée dans les précédents
travaux s’appuyant sur ce banc, notamment en prenant en compte la forme temporelle de
I’excitation, en comparant deux méthodes d’estimation, et en définissant un critére pour le
choix de [D’intervalle temporel d’estimation et de la température de référence pour
I’adimensionnement des thermogrammes. Des représentations schématiques du banc
expérimental et de la cellule de mesure sont données respectivement en Figure 1 et Figure 2.
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La méthode de mesure consiste a déposer un ruban métallique (aluminium) par
pulvérisation magnétron sur le film a caractériser, puis a relier ce ruban (faisant office de
résistance é€lectrique) au sein d’un pont de Wheatstone équilibré (cf. Figure 2). La thermo-
dépendance de la résistance électrique du ruban (1) servira de transducteur afin de déterminer
la variation de température de surface du matériau (2). La méthode expérimentale consiste
alors a chauffer le ruban a I’aide d’une excitation laser bréve (20ns), puis a déterminer sa
variation de température AT induite par diffusion dans le matériau.



En supposant que 1’¢lévation de température du ruban est faible (ce qui est
expérimentalement vérifié, car 1’élévation de température est inférieure a 1K), la thermo-
dépendance de la résistance électrique du ruban peut étre définie (de méme que celle des
autres résistances du pont) par :

R(T)=R,(1+~AT)= R, + AR(T) ;o AT =T(t)-1T, (1)

De plus, afin de simplifier la présentation du probléme, si ’on suppose que le pont de
Wheatstone est initialement équilibré (i.e R, = R,Vi € [{1;4}] = V = 0), et que durant toute
la phase de mesure les résistances (autres que le ruban) ont des variations négligeables (faible
auto-¢chauffement par effet Joule et ~, <« v,,Vi e [[1;3]]) devant celle du ruban, alors la

variation AV de la tension de déséquilibre du pont est donnée en 1 approximation par :

AR U
~ —4U:L.ATEQ.AT, o = cste (2)
AR <Ry 4R, 4

3. Modélisation et Simplification du Probleme

I1 reste alors a modéliser le transfert de chaleur responsable de la variation AT de la
température du ruban. Pour cela, on supposera que le transfert de chaleur est 1D instationnaire
et purement diffusif (grande largeur du ruban et durée de mesure trés courte (~1us) vis-a-vis
du temps diffusif dans le plan). Les extensions latérales du probléme 1D étant celles du ruban
(suppos¢ intégralement irradié et de facon uniforme), et la diffusion ayant lieu suivant
I’épaisseur du tricouche {ruban/film/substrat} (cf. Figure 2).

Dans ce cas, une modélisation par quadripdles thermiques est possible [11] et consiste a
décrire le probléme dans I’espace de Laplace sous la forme schématique suivante :
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Figure 3 : Représentation quadripolaire du transfert de chaleur au sein du tricouche

Dans cette représentation quadripolaire, le ruban a ét€¢ mod¢lisé par une capacité thermique
pure (C, = p,c.e, = 2,4¢6 Jom *.K ') en vertu d’un temps de diffusion (0,1ps) trés court vis-
a-vis des autres couches ; et le substrat a été modélisé par un milieu semi-infini (d’admittance
G = JAp.c, \/; = 1406\/; ) compte tenu de son grand temps de diffusion (isolant thermique

de « grande » épaisseur : e=1,1mm et A, = LO9W.m LK)
Ainsi, en prenant pour hypothése que le flux est négligeable en face-arriere du substrat, la

température de la face-avant du film (égale par hypothese a celle du ruban) a pour expression
dans I’espace de Laplace (cf.Figure 3) :
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Compte tenu de la faible émissivité (,<0,1) du ruban métallique (ainsi que AT < 1K) et
de la faible durée de mesure totale (1us) (due au faible temps de réponse du film), on
négligera les échanges par radio-conducto-convection avec le milieu extérieur. De plus, on
négligera ¢également les échanges par transfert radiatif au sein du tricouche (conductivité

radiative \ < 0,015 W.n LK 1).

Enfin, le cadre de I’application visée étant celui de 1’estimation de la conductivité
thermique effective des films d’AIN, I’expression (3) pourra se simplifier en (simplification
consistant a ne plus modéliser les résistances de contact) :

() = A + B,G,
"W ue v ¢, 7 (B,C, 1 D, )G

H(p)

®(p)=H(p)o(p) 4)

Puis par inversion numérique de Laplace (basée sur ’algorithme de De Hoog [12]), on
obtient alors le champ de température théorique dans le domaine temporel :

AT (1) =T.(1) - T, = 2 (6,(p)(t) = h{1) Qe (1) ©

Notons qu’expérimentalement, une photodiode permet de déterminer la forme temporelle
de I’excitation.

4. Meéthodes d’Estimation

Tout d’abord, notons que le modele (3) est en 1’état inadapté a 1’estimation simultanée de
I’ensemble des parametres apparaissant dans le modele car ces derniers sont corrélés entre eux
et rendent donc le probléme fonctionnel mal posé au sens d’Hadamard [13] et par conséquent
¢galement numériquement mal conditionné.

Une solution consiste alors a réduire le modele et/ou réduire le nombre de parameétres a
estimer en supposant les autres comme étant connus, car mesurés par des méthodes annexes
réputées robustes et précise, par exemple.

Ainsi, le modele (4) ou son équivalent (5) dans le domaine temporel permet une réduction
du nombre de degrés de libertés du systéme et donc une premiére régularisation du probléme
initial. Cela a pour effet de diminuer la variance sur les parametres estimés, mais également
d’augmenter potentiellement le biais. De plus, dans la méme idée de réduction du nombre de
parametres a estimer, on supposera connu les propriétés thermiques du ruban métallique, du
substrat et la capacité calorifique du film. Par ailleurs, afin d’alléger les notations, on
englobera le produit a.Q (cf. (2) et (5)) dans le paramétre a estimer Q (représentant
normalement uniquement la puissance absorbée par le ruban).

Il ne reste alors plus qu’a estimer le parametre O, ainsi que la conductivite A, du film.
Pour cela, on se propose de comparer deux méthodes d’estimation. La premiere, appelée
«Méthode-1 », consiste & travailler en température réduite 7, (¢) = AT, (¢) / max (AT, (t)),

ce qui permet de s’affranchir de la connaissance du paramétre Q ; et la seconde méthode,
appelée « Méthode-2 », consiste a effectuer les estimations directement a 1’aide du champ de

température AT, (¢).



Les méthodes/modéles d’estimations proposées sont basées sur la méthode des moindres
carrés, associée a un algorithme de descente de type Levenberg-Marquardt régularisé [14]
consistant, ici, @ minimiser dans le domaine temporel I’écart quadratique entre la température
mesurée expérimentalement (2) et la température calculée (5). En nommant, AT, = Toxp- Tex
la température mesurée expérimentalement, les fonctions cofits @ minimiser et associées aux

deux mode¢les proposés, s’écrivent respectivement (8, représentant le vecteur paramétre a

estimer) :
L Tu(n) AT (B)] |
h - N - e = argmin (R : =\ 6
)= () mx(a1)| ~ P Jremin (RUB)) 5 Ai=2y O
ET:(%A)
k, )
J('Bz):kk<AT°XP<t’“)_AZ'(tk"BZ>)2éﬂzthfginiﬁ(‘“ﬂz)) ; ﬂz:<)\f;Q) (7

Reste alors a choisir I’intervalle temporel optimal [tk] ;tkq] d’estimation des parameétres pour

chacune des méthodes (10). On supposera qu’il y a N mesures temporelles = &k € [[1 ;N I| .

Afin de rester dans le cadre (de la modélisation) du transfert 1D, de pertes négligeables et
du milieu semi-infini pour le substrat (ce qui permettra d’éviter des biais de modele), on

limitera la durée maximale d’exploitation du signal expérimental a ¢ = 1lus < 73, / 10 ;

(73, = ¢ / a, : temps de diffusion du substrat).

D’autre part, le temps initial d’estimation commencera aprés la fin ¢, de I’excitation, car

expérimentalement le signal est inexploitable durant la période [0 ity ] .

La méthode consiste alors a déterminer [!’intervalle temporel [t,ﬁ;t,ﬁ)} c [tf ;tmax]
minimisant I’écart-type o, de la conductivité estimée (cf. (8) et (9), et Figure 5).

Au voisinage de la convergence, et pour un bruit supposé additif, non corrélé, de moyenne
nulle et d’écart-type constant (o, . ), des expressions approchées des matrices de variance-

noise

covariances, sont respectivement définies pour les deux mode¢les par :

o1,
aA * *
~1 : oT 1 OAT T O0AT
= 2 _ XtX 2 : X = : : [ ro_ r m (8
COV(/BI) I\ ( 1 1) O noise 1 aT* O\ ATm O\ AT,,L 9\ ()
r,N
b maX(ATT>
oA

OAT , OAT,
E)) 9Q

2
R I P S e L I
cov(AQ) ) B; OAT,, OAT,,

oA 0Q

(tAkl ,ka ) =  argmin (a/\ (Bi,tkl,th )) : ic {1;2} (10)
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5. Validation Numérique

Afin de comparer les deux méthodes proposées, deux cas ont étés simulés a 1’aide d’un
code aux éléments finis (permettant ainsi de s’affranchir d’un « crime inverse »), le premier
(appelé cas « Simple ») est réalisé dans le cadre des hypothéses du modele simplifié (4), alors
que le deuxieme (appelé cas « Complet ») se base sur celui du modele (3). Dans ce dernier
cas, on a choisi pour valeurs de résistances de contact : R,=le-9 K. W', et Ry=1e-8 K. W',

Pour chacun des cas, des simulations numériques non bruitées (section 5.1), et bruitées par
méthode de Monte-Carlo (section 5.2) ont été¢ réalisées. Pour la méthode de Monte-Carlo,
1000 vecteurs de température bruités ont été générés, avec un bruit gaussien, de moyenne
nulle et d’écart-type constant (égal a 1% du maximum du champ de température non bruité).
La méthode de Monte-Carlo permettra d’étudier les vraies performances des méthodes
d’estimation proposées.

Les propriétés thermiques des différents matériaux ainsi que les valeurs des résistances de
contact ont été choisies en accord avec la littérature, et les propriétés géométriques en
fonction du banc expérimental existant et du cadre d’étude visé (cf. section 3). Pour

I’ensemble des simulations, la conductivite thermique cible est A, = 100 Wm LK.

Dans le cas des simulations non bruitées (section 5.1), les écart-types qui sont donnés
correspondent en réalité aux facteurs d’amplification du bruit de mesure (valant 8e-4 K), i.e. a
’écart-type théorique calculé en supposant un bruit unitaire (8) et (9). En revanche, dans la
section 5.2, ce sont bien les propriétés statistiques des estimées qui sont indiquées.

5.1. Simulations Non Bruitées

Cas des Conductivité Erreur Absolue Ecart-type
Modzéles Données Estimée A (W K] (X'X)"? (6,=1)
Simulées [W.m™ K] o [W.m™ . K]
, Simple 100 0,00 12,43
Meéthode-1 (6) Complet 98,30 1,20 12,30
, Simple 100 0,00 73,64
Methode-2 (7) Complet 98,38 1,62 7127

Tableau 1 : Estimation de conductivité sur données non bruitées (1000 mesures).

Analyse du Tableau 1 : Tout d’abord, remarquons qu’en I’absence de biais de modgle, i.e.
dans le cas de données simulées dans le cadre du cas « Simple », les deux méthodes proposées
permettent de retrouver la « bonne » conductivité (erreur d’estimation nulle), ce qui valide a
minima les méthodes. En revanche, 1’effet du biais de modéle peut étre observé lorsque les
données du cas « Complet » sont utilisées (erreurs d’estimations non nulles). Notons que ce
biais est, ici, sensiblement identique pour les deux méthodes (1,2 & 1,62 W.m™' K", et
acceptables pour 1’application visée, ce qui ne permet donc pas encore de les discriminer. En
revanche, on remarque la nette influence néfaste (au sens de I’estimation) de 1’augmentation
du nombre de paramétres a estimer, en observant les écart-types de la Méthode-2 qui sont
environ 6 fois supérieurs a ceux de la Méthode-1. Ainsi, a la lumiére de ces résultats on est
tenté de favoriser I'utilisation de la Méthode-1, semblant plus performante, néanmoins, dans
ces analyses statistiques seules les propriétés statistiques de I’estimateur (fournies par la
méthode des moindres carrés) sont analysées. Afin d’évaluer la réelle performance des
méthodes d’estimation proposées, il convient ¢galement de tenir compte des performances de
I’algorithme d’estimation utilisé. Cette analyse est réalisée a 1’aide de la méthode de Monte-
Carlo, dont I’analyse des résultats fait I’objet de la section 5.2 suivante.



5.2. Simulations Bruitées

Une représentation graphique du champ de température simulé bruité et estimé par la
« Méthode-1 » est donnée Figure 4. La Figure 5 représente la variation de I’écart-type de la
conductivité estimée en fonction du choix du temps initial d’estimation. Notons, a titre de
comparaison avec les résultats du Tableau 2, qu’une estimation avec la « Méthode 1 » dans le

cas « Complet » et pour t € [ts; 107°s], donne : A=75,70 W' K et o(A)=1,80 W.m K.

Cas des Conductivité | Erreur Absolue Ecart-type
Modéles Données Estimée MC MC MC
Simulées A Wm™ K7 [W.m™ . K] [W.m™ . K
, Simple 100,11 0,11 2,39
Meéthode-1 (6) Complet 98,92 1,08 233
, Simple 100,01 0,01 0,76
Meéthode-2 (7) Complet 98,39 1,61 0,73

Tableau 2 : Estimation de conductivité sur données bruités par méthode de Monte-Carlo (1000
échantillons de 1000 mesures). 6,,s.=max(AT)/100 [K].

Analyse du Tableau 2 : On remarque tout d’abord que les méthodes d’estimation proposées
(tenant compte de 1’algorithme d’estimation) semblent robustes, car les valeurs de
conductivités estimées sont trés peu différentes de celles obtenues en 1’absence de bruit. En
revanche, on remarque ici, que le comportement des écart-types est opposé a celui du Tableau
1. En effet, on observe qu’en présence de bruit les écart-types de la Méthode-1 sont plus
importants que ceux de la Méthode-2. L’explication provient du fait que la 1°° méthode est
basée sur le rapport de températures (bruitées), et introduit par conséquent un biais qui a pour
conséquence d’impacter les propriétés statistiques du « bruit » sur la température réduite,
« bruit » qui n’est désormais plus a moyenne nulle. De plus, cette division par un signal bruité
« décale » (modifie) I’intervalle temporel optimal d’estimation. En effet, on a :

A1) = BT+ (4 = 1), 5 T+ — e el

1)al§1tr bruit _
vraie =max(ATr(t))—ET(tm)

"Bruit" d'espérance non nulle
et d'écart-type=o|( e,

Les résultats des Tableaux 1 et 2 mettent ainsi en lumiére I’importance conjointe du choix de
I’algorithme, du critére sur Dintervalle temporel optimal, et du modele utilis¢ pour
I’estimation de parametres. Dans notre cas, une préférence va donc a la méthode-2 permettant
d’avoir a la fois de faibles erreurs, et de plus faibles écart-types qu’avec la méthode-1.

7.5

—z
—Temperature Experimentale —ao(\)

1 . .
—Température Estimée
0.8 |—Résidus : <res> = -7.35e-05 ; o(res) = 9.93e-3 7
(A TEaE e AAane
0.6 Akl Al ,',.‘,“T,“ ler "“‘“v;“" “‘:y‘vlJ‘:-“# okt L

n
. i T

6.5

6

T [u.a]

0.4 o

5.5
0.2

0 kg Undhtpt Ayt i bty sy

02 0.1 02 03 04 05 06 07 08 09 1 25 3 35 4 45
tls] x10°® t[s] x10%
Figure 4: Température  expérimentale Figure 5: Variation de [’écart-type de la

(Simulée bruitée) et Estimée par Méthode-1 (6) conductivité estimée en fonction de ['intervalle

5

4.5

d’estimation [tk ;1us]



6. Conclusion et Perspectives

Dans ce papier, deux méthodes d’estimation de conductivités thermiques effectives
transverses de couches minces, et prenant en compte la forme temporelle de ’excitation, ont
été présentées et comparées numériquement sur des simulations de type Monte-Carlo. La 1°°
est basée sur le rapport de température, permettant ainsi de diminuer le nombre de degrés de
liberté¢ du probléme, mais il a été montré que cela induisait un biais, et des écart-types 3 fois
supérieurs a la seconde méthode basée sur le signal expérimental brute, sans pour autant
améliorer la valeur estimée. Ces deux méthodes/modeles ont été utilisées conjointement a une
méthode permettant de déterminer I’intervalle temporel optimal pour I’estimation de la
conductivité thermique, ce qui a permis de minimiser 1’écart-type sur les valeurs estimées, et
ainsi améliorer la robustesse et la précision des méthodes d’estimation.

Les perspectives sont d’une part, d’étendre la méthode proposée pour I’estimation
simultanée de la conductivité thermique intrinséque et des résistances de contact. Et d’autre
part, de développer un modele/méthode associé au critére d’intervalle optimal d’estimation
afin d’estimer les conductivités longitudinales et transverses de films minces orthotropes.
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