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Introduction

Les céramiques sont utilisées dans divers domanesgaison du large éventail de
propriétés physiques remarquables qu’elles peuyeésenter (€lectriques, mécaniques,
optiques, piézoélectriques, ferroélectriques, mbguneés,...). Les céramiques a base
d’alumine avec une teneur d’alumine supérieure & @0@nt prisées pour des applications
industrielles haute tension en électronique despmice. Elles sont utilisées comme substrat
dans les modules de puissance haute tension. &ilepour fonction d’assurer lisolation
électrique entre la partie active (diodes et tistnss) et la semelle dans un module de
puissance haute tension et de faciliter I'évacmatde chaleur générée au cours du
fonctionnement de ces composants. Elles préseatenbonne tenue électrique, conductivité
thermique et résistance meécanique. Comparé a liagyme nitrure d’aluminium (AIN)
présente une meilleure tenue en tension et comitécthermique mais son codt reste élevé.
Dans un secteur ou le facteur économique est imppte choix de I'alumine pour assurer la
fonction d’isolation dans les modules de puissaiaeere alors un bon compromis entre ses

propriétés physiques et son colt économique.

Le bon fonctionnement des modules de puissancenddpetement de la fiabilité des
matériaux utilisés pour remplir la fonction d’istten, notamment du substrat isolant.
L’avénement de nouvelles technologies et la digplité de puces semi-conductrices ayant
des performances supérieures a celles en SilicBinpermet d’envisager I'apparition de
modules de puissance (convertisseurs de puissgueejeraient capable de repousser les
limites des performances pratiquement atteinte daefdiére Si, notamment en terme de
tenue en tension. Cependant, ces performance®sipagnent par I'apparition de contraintes
électrigues et thermiques encore plus séveres. Dangel environnement, le substrat
d’alumine se trouve I'élément du module qui subitplus de contraintes principalement de
nature électrique pouvant conduire a un phénomatesttophique qui cause la perte des
propriétés isolantes du matériau appelé claquagjeatiique. Les mécanismes a l'origine de
cette dégradation sont complexes et parfois indiabtes les uns des autres.
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Comparé aux matériaux organiques tels que le goligrie, les études effectuées sur
'alumine sont moins nombreuses. Jusqu'a présentireal d’entre elles n’a apporté des
réponses sur le mécanisme de claquage diélectequeoncordance avec les différentes
constatations expérimentales. L'enjeu, apres atautié I'évolution des propriétés électriques
de ces matériaux dans des conditions particul@dee®nctionnement, est donc d’'identifier le

mécanisme qui est a I'origine de l'initiation derlgoture diélectrique dans I'alumine.

L’objectif de cette thése est I'étude du mécanisieeconduction et de la rigidité
diélectrique des céramiques a base d’alumine dparg I'identification du mécanisme a
I'origine du claquage et l'interprétation du proses de la rupture diélectrique de I'alumine
de l'autre. A partir d'observations et de mesurgpéementales, des hypothéses sur le
mécanisme de rupture seront développées et sevofontées aux analyses des résultats

expérimentaux afin de valider le mécanisme de regtiplus probable.
Cette these est présentée en quatre chapitres :

Le premier chapitre concerne en premier lieu Bsgntation du contexte dans lequel
cette étude est effectuée ; a travers lidentiicates différents matériaux constituants les
modules de puissance haute tension tels que les (@®Bulated Gate Bipolar Transistor) qui
connaissent une utilisation croissante dans legsys de conversion de I'énergie électrique,
il apparait que le substrat céramique est I'éléndentnodule subissant le plus de contrainte.
En deuxieme lieu, nous présentons les differemagrigtés des céramiques en générale et de

I'alumine en patrticulier.

Le deuxieme chapitre est consacré a I'étude du meoa@ de conduction des
céramiques a haute teneur en alumine (96% et 99[3&6is le but d’attribuer un mécanisme
de conduction correspondant au comportement dadii$ face a la présence de charges en
son volume et/ou en surface a I'approche de lauraptl a été nécessaire d'effectuer des
mesures pour des valeurs élevées du champ élestiimaches du champ de rupture. Par
ailleurs, la température et la nature des électrogilisées sont les autres parametres

considérés dans ces mesures de conduction.

Dans le troisieme chapitre, nous présentons lesumeede rigidité diélectrique de
I'alumine qui ont été effectuées a température antbisous fréquence industrielle de 50 Hz.
En raison du caractere aléatoire du phénoméne pkeireu diélectrique la statistique de

Weibull a été utilisée pour déterminer les cham@supture. Les mesures ont été faites en

12



fonction de divers parametres tels que I'épaisdeudegré de pureté et la vitesse de montée
en tension. Nous compléterons cette étude par bssnamtions optique et au MEB de la
morphologie de la rupture et sa caractéristique famction des parameétres pris en

considération dans les expériences.

Dans le dernier chapitre, dans un premier tempghieories de rupture seront détaillées
et analysées afin de trouver une corrélation ergsethéories et les mesures expérimentales
présentées dans le deuxieme et troisieme chapimescénario de rupture basé sur un
mécanisme de claquage d’origine électromécaniqupreposeé et appuyé par une simulation
qui nous renseigne sur la distribution du champtetpie a l'intérieur du matériau ainsi que
I'énergie électrique stockée au moment de la reptBar ailleurs, les mesures de la rigidité
diélectrique des échantillons de I'alumine et denposite alumine/zircone élaborés seront
comparees et interprétées a la lumiéere de leuagtgaistiques mécaniques respectives dans le

but de valider le mécanisme de claquage propose.
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Chapitre | Contexte et généralités

|.1. Contexte de I'étude

L’utilisation des systémes de I'électronique despance a connu une forte progression
ces vingt dernieres années. Leur domaine d’apjaicatevient de plus en plus vaste, allant de
faibles puissances inférieures a 1 Watt a de fopessances de plusieurs méga
Watt [ALL 06]. Dans le domaine de forte puissanies, applications de I'électronique de
puissance couvrent de nombreux secteurs industtedts que l'aviation, le transport

ferroviaire, la distribution électrique, ...

L’électronique de puissance a pour but la convarsie I'énergie électrique selon le
besoin et son utilisation. La conversion de I'éier§ectrique se fait avec des dispositifs
appelés convertisseurs statiques. Pour obtenir axinmum de rendement, I'électronique de
puissance impose une électronique de commutagdionictionnement des convertisseurs de
puissance se rapproche donc d'un interrupteur ipartdn convertisseur statique se
décompose en trois niveaux : le niveau composdam@nts actifs semi-conducteurs), le

niveau structure et le niveau commande.

[.1.1. Composants de puissance
Il existe plusieurs types d’éléments de puissanax ales performances variées au
niveau de la tenue en tension, la rapidité de caiaton et les pertes en conduction. On peut
distinguer les composants dont les commutations Smontanées : diodes, et ceux dont les
commutations sont commandées tels que les trarsisifpolaires BJT, les transistors a effet
de champ MOSFET, les transistors a grille isoléBTGinsulated gate bipolar transistor) et
les thyristors blocable GTO. La figure 1.2 illesties difféerents composants existant suivant

leur tension et courant d’utilisation.

La spécificité du domaine des fortes puissancaededans la gamme en courant et la
gamme en tension utilisées. Dans le domaine ddssfguissances tel que le domaine
ferroviaire, I'appariation des transistors IGBT @sant les avantages du transistor bipolaire
BJT et les avantages en commutation du transistOSKET, a permis de remplacer les
thyristors blocable GTO. En effet, depuis quelqaesées, I'lGBT s’est imposé comme une
alternative efficace comparée a ces derniers (G3aD)il présente une grande capacité en
courant et une tenue en tension en constante aat@i Par ailleurs, le développement de

ces composants a grille a permis d’'une part deepabane commande en courant a une
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Chapitre | Contexte et généralités

commande en tension de mise en ceuvre plus simplawgre part de diminuer les pertes
électriques [BAL 96].

. : Conran: {A)

R W e LG - B9 D

Figure 1.1 : Les différents composants existants suivanttension et courant d’utilisation
[VAN 06].

L'apparition des composants de puissance IGBT ag@ég utilisation de technologie
hybride pour la réalisation des modules de puissaac IGBT. Ces derniers sont
commercialisés vers la fin des années 80 et degtioér des applications faibles puissances.
Aujourd’hui, ils couvrent une large gamme, moyeeh#orte puissance, allant d’'une dizaine a
guelques centaines d’ampéres et de 300V a 6500 [BH. Leur évolution au cours de ces
quinze dernieres années a connu une avancée rabhbBrqavec des tensions de

fonctionnement passant de 1,6 a 6,5 kV (figure 1.2)

1,7 kV 2x800 A

1985 1990 1995 2000 2005

Figure 1.2 : Evolution des transistors IGBT [CHA 08].
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Chapitre | Contexte et généralités

1.1.2 Structure des modules de puissance haute téms a IGBT
Difféerents matériaux sont utilisés pour réaliseas$ociation des puces semi-
conductrices (IGBT, diode). L'empilement des difiéts éléments et matériaux dans un

module de puissance haute tension a IGBT est sdlsé&maur la figure 1.3.

—— Bonding (Al) Connexion de
J — Puce (8i) pulssance |
f -
Ty R -~ Buoltier piastique |
i ._G_E|'EI|IEI:IF1E | modula
v " / IGBT
DR N Brasure |
(substrat {_céramique >

| - |
| | Semalle (Cu, MMC)

lsolant) #4203 AN..)
Cu ~

2 = Nierface themigue

Systéme de refropdissement
[boite & eau, caloduc,...)

Figure 1.3.a : Coupe schématique d’'un module de puissance haxg®temonté sur un
radiateur [ZEA 08a].

Substrats
Connecteurs de
puissance

Figure 1.3.b : Module de puissance a IGBT ouvert [BRE 03].
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Chapitre | Contexte et généralités

Un module de puissance Haute Tension a IGBT esttsné autour d’un substrat en
céramique. Celui-ci est doté de pistes conduct@sssirant les contacts électriques entre les
IGBT et leurs diodes associées. Des liaisons dar (bonding) d’aluminium assurent
également certaines de ces fonctions. L’ensembleoge dans un gel diélectrique ayant pour
fonction d’'une part de renforcer l'isolation élégtre, et d'autre part, de préserver le
composant semi-conducteur des agressions ext&i¢owenidité, vibrations, choc,...). Afin
d’assurer un fonctionnement des puces au dessolss tdepérature critique, le module de
puissance est refroidi a l'aide d’'un radiateur mgue par l'intermédiaire d’'une semelle
métallique sur laquelle est fixé le substrat cécami Les brasures sont aussi utilisées pour
assembler les puces semi-conductrices ainsi queo@sexions de puissance sur la partie

supérieure du substrat isolant.

Le substrat isolant utilisé dans les modules degauice est généralement constitué d’'un
isolant dont les surfaces supérieure et infériesoet métallisées. Son rdle principal est
d’isoler électriguement la semelle des puces semdiactrices et également des bornes de

connexion de puissance.

Jusqu’a présent, la majorité des composants degnds était réalisée a partir du semi-
conducteur au silicium (Si), mais ce dernier comeeea étre remplacé par un matériau ayant
de meilleures propriétés, le carbure de siliciunCYgNAK 07]. Ainsi, depuis quelques
années de nouveaux composants en SiC, comme pamplexées diodes Schottky, sont
apparues sur le marché et ont montré de meillepeeformances par rapport a ceux en
Si [ELA 03].

En effet, la valeur du champ électriqgue de claquig&iC, dix fois plus élevé (~200
kV/mm) que celui du silicium (~20 kvV/mm), permeteuforte augmentation de la tenue en
tension. Cela conféerent au SiC des atouts incatikest pour I'obtention de composants haute
tension avec des vitesses de commutation amélierdeginant peu de pertes en conduction.
Par ailleurs, la large bande interdite relative I€, 3 eV, le rend moins sensible a la
température et sa conductivité thermique élevéeptrimet d’évacuer plus facilement la
chaleur. En conséquence, ces deux aspects lunbffles potentialités a fonctionner a trés
haute température (>600°C). Certaines étudemontré qu’avec le SiC, il a été possible de
passer d’'une tenue en tension de 1 kV pour un MQSHESi a une tenue en tension de 10
kV pour un MOSFET en SiC ayant une résistancetatligassant plus faible. De méme les

IGBT en SiC sont pressentis a développer des palitég en termes de tenue en tension

18



Chapitre | Contexte et généralités

assez considérables. lls resteront toujours uncborpromis entre le MOFSET et le thyristor
pour des applications 10-20kV.

Le développement de I'électronique de puissancdiem pas qu’'a I'avénement de
nouvelles technologies et I'apparition sur le mardes puces plus performantes, notamment
des puces en SiC, mais reste limité par la quadétesubstrats utilisés ainsi que par la qualité
d’autres matériaux qui se trouvent dans I'enviranest des semi-conducteurs [SOM 07]. En
effet, ces composants de puissance haute tensioh d#¢s composants verticaux (tenue en
tension dans le volume), le substrat est I'éléngenimodule subissant le plus de contraintes,
essentiellement de nature électrique et thermigegrobleme consiste donc a interpréter et
modéliser les mécanismes régissant son comportediélgctrigue dans des conditions
extrémes de fonctionnement, afin de pouvoir luifémr une rigidité diélectrique plus élevée
mais également une durée de vie appréciable. Calars encore plus nécessaire car ces
modules de puissance seront amenés a évoluer d@arfstur vers des tensions de

fonctionnement encore plus élevées.

[.1.3. Substrat céramique

A priori de nombreux matériaux organiques et inoigaes sont disponibles et
potentiellement utilisables pour des applicatiorsmutd tension. Les études de fiabilité
réalisées sur les substrats organiques démontrentlionite de température d'utilisation
inférieure a 180°C, voir 260°C pour les solutionrdypmides. Par ailleurs, associé aux
éléments actifs donc a des cycles de températurforties amplitudes ces matériaux se

trouvent fragilisés.

L’'autre option qui consiste en l'utilisation de t@@aux inorganiques présente de
meilleurs avantages. En effet, I'isolation éleatggar un substrat céramique métallisé permet
de développer des systemes aux spécificationgiglees et thermiques adaptées aux besoins
de l'intégration de puissance. Le développementatetechnologies est principalement lié
aux spécificités de I'électronique de puissancegLldB], notamment au besoin de gérer des
flux thermiques importants et d’assurer une exoadldsolation électrique avec une bonne

fiabilité lors du cyclage thermique.

Le principe consiste a associer a chacune desfdeas du matériau isolant céramique
de fines couches métalliques de l'ordre de quelglizgines de micrometre. Le type de
substrat céramique métallisé le plus répandu dessriodules de puissance est le DCB

(Direct Copper Bonding). Il est constitué d'une ar@ique sur laquelle est déposée sur
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chacune des deux faces une fine métallisation emecd’épaisseur égale a 300 pm. Une
autre technologie de substrat céramique DAB (Difdaminium Bonding) qui consiste a
remplacer la métallisation en cuivre par une migttibn en aluminium est apparu afin de
palier aux défaillances rencontré avec les DCB [lON. En effet, durant des cycles de
température extréme, le substrat métallisé DCBt glgs contraintes thermomeécaniques liees
aux différences entre les coefficients d’expansimrmique des métallisations en cuivre et de
la céramique. Cela se traduit par 'augmentatichabamtraintes mécaniques pouvant atteindre
ou dépasser la résistance mécanique du matériaas€iate alors au décollement de la
métallisation et a la fissuration de la céramidRlesieurs études [PEI 08, ZEA 08b] ont été
amorcées dans ce sens et dont le but est de prapwsapproche de prédiction de la durée de

vie et de la fiabilité afin d’aboutir a I'optimisah de la conception des modules de puissance.

En outre, parmi les phénoménes survenus danspaatie du module de puissance et
pouvant porter atteinte a sa fiabilité est I'appani des décharges partielles [FAB 04]. Ce
phénomene peut étre amplifié par la présence dastdéggeomeétriques des métallisations ou
par I'existence de vacuoles entre les métallisatienla céramique. Ces vacuoles peuvent

survenir au cours du processus d’élaboration detsatb

Il existe plusieurs alternatives pour le choix decéramique dans des applications en
électronique de puissance et vu son role impodans la fiabilité des modules de puissance,
des études se sont développées autour de ce tB&&e00, BRE 03].

Les céramiques les plus utilisées actuellement cosumbstrat dans les composants de
puissance sont le nitrure d’aluminium (AIN) et lialine (AbOs). Le premier présente une
meilleure rigidité diélectrique et conductivité theque (entre 150 et 250 W/mK) par rapport
a I'alumine mais ce dernier reste le moins onéréumsi, il est couramment utilisé dans les
applications de puissance ou le facteur économigsie important. Les principales
performances a température ambiante de la nitrialendinium et de I'alumine ainsi que
d’autres céramiques telles que le nitrure de silicet de 'oxyde de béryllium susceptibles de
remplir le fonction du substrat dans les composaetspuissance, sont reportées dans le
tableau 1.1. Signalons que du fait de la toxici€l’'dxyde de béryllium, son utilisation reste

trés restreinte.
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Tableau I.1: Principales caractéristiques de quelques cérammsiqtilisées en électronique
de puissance [BRE 03, DUP 06].

AIN Al O3 SiC BeO

Conductivité 260 20/30 270 250
thermique (W/mK)

Module de Young 300/310 300/400 380 300/350
(GPa)

Constante diélectrique 8.8 9.8 40 6.5
(@ 1 Mhz)

Résistivité électrique 4 10™ 10 10 10
300K @m)

Champ de claquage 14/17 11/16 0.7 10/14
(kV/mm)

L’évolution de certaines performances telles quecdmductivité thermique et le

coefficient d’expansion thermique en fonction dedmpérature est illustrée sur les figures
l.4.a et 1.4.b respectivement.

HP; Hot Press Sintering
NS, Normal Sintering

— 995 % BeO
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Figure | .4.¢ : Evolution de la conductivité thermique de BeO,

AIN et Al,O3 en fonction de la température [KUR 85].
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Thermal expansion AR/l (%)

200 G400
Temperature (°C)

Figure 1.4.b : Evolution du coefficient de dilatation thermique

de BeO, AIN et AIO;3 en fonction de la température [KUR 85].

[.2. Généralités sur les céramiques

La définition la plus commune et répandue dandtirature pour la céramique est la
suivante : une céramique est un matériau inorganigiu non métallique, polycristalline
présentant une structure complexe de grains etoiiésjde grains. Cependant le terme
céramique d’origine grec qui signifie poterie, diialavant tout une technigue de fabrication,
qui partant d'un choix des matiéres premieres dedpermet d’aboutir a un matériau massif.
L’élaboration de ces matériaux passe par de difféseétapes aussi importantes les unes que

les autres, qui permettent aux produits finaux gii&eir des propriétés physiques, mécaniques
et chimiques bien définies.

La maitrise des techniques d’élaboration des naatericéramiques confere a ces
dernieres des propriétés qui peuvent étre tregrdiftes les unes des autres. Par conséquent
elles sont utilisées pour des besoins qui peuvieatodntradictoires en fonctions des ajouts-
dopants. Des éléments de ces ajouts-dopants stseriisa ceux du réseau cristallin ou bien
forment des secondes phases dans la matrice. &nlaftéramique est la seule classe ou on

trouve les trois types de matériaux a savoir cégass conductrices, semi-conductrices et
isolantes.
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1.2.1. Etapes d’élaboration des céramiques
Les étapes d’élaboration des céramiques restebalgiment les mémes quelque soient

les propriétés et les fonctions recherchées et sigorésentent comme suit :

1.2.1.1. Préparation des matieres premieres

Il existe deux méthodes pour parvenir a la syntlésematieres :

1.2.1.1.1. Préparation par voie solide
La premiére est une préparation par voie solide feuelle on utilise des matieres
premiéeres pulvérulentes. Ces derniéres sont coéstitd’oxydes, de carbonates, de nitrates.
Une poudre idéale peut étre décrite comme étaméerde grains de petite taille, de forme
réguliere avec une répartition de taille tres seroe pureté ainsi que de dopage controlé.
Cette étape permet la dispersion des agglomératgailes dont sont généralement formées

les poudres minérales. Elle est complétée pardésations suivantes :

* Mélange - Broyage
Cette étape a pour but de broyer les matiéres premet essentiellement de mélanger les
divers constituants tel que : matériaux de basamottes, liants organiques, ajouts divers.
Généralement, le broyage est effectué en milieuideim
» Chamottage (calcination)
Cette opération consiste a faire subir aux maténmuvérulents un cycle thermique au

cours duquel ils vont former la phase cristallieeherchée.

1.2.1.1.2. Préparation par voie chimique

Il existe plusieurs méthodes de préparation de m@su@ar voie chimique. La plus
utilisée est la préparation par voie chimique spusssion atmosphérique normale. Elle
regroupe un ensemble de techniques de synthésd’idéstconsiste a former des précipités
ou des gels & partir d’'une solution homogéne camietes cations désirés (Al zr',
Mn*,....) puis & calciner ces précipités pour formepHase et la microstructure recherchée.
Par exemple, le titanate de baryum, matériau pdigiement important dans I'industrie des
composants électroniques céramiques, peut étrbéfigé par de telles techniques. Dans la
majorité des cas, ces meéthodes de synthese peamineftibtenir des poudres dont les
caractéristiques (finesse, homogénéité, frittahili) sont nettement supérieures a celles

obtenues par chamottage.
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1.2.1.2. Mise en forme
Il existe plusieurs méthodes de mise en forme lag@y extrusion, pressage isostatique.
Le choix de la méthode dépend essentiellement datlae et de la structure géométrique du
composant recherché. Par exemple le pressage tigostaest utilisé pour obtenir des
céramiques de microstructure tres homogene et dprigeuvent servir pour des applications
en électronique (comme le substrat d’alumine) ourpides applications ou la résistance

meécanique est importante (prothéses biomédicales).

1.2.1.3. Frittage
Le frittage consiste en la consolidation par actdm la chaleur d’'un agglomeérat
granulaire plus au moins compact. Cette consobidapeut se faire avec ou sans fusion de
'un des constituants. Par ailleurs, cette opénatpermet I'élimination des adjuvants
organiques lors des premiers moments de I'actiola dbaleur. Il existe plusieurs techniques
de frittage. La plus connue est celle du frittageurel. Il est effectué par simple chauffage a

haute température d’'une poudre comprimeée.

1.2.1.4. Finitions
Pour que le produit final soit prés pour l'utilie, il doit encore subir plusieurs
transformations et/ou rectifications. Pour les coagmts électroniques céramiques passifs, les
finitions consistent en des usinages, des posdecttédes (par trempage, peinture ou

sérigraphie suivie de cuisson), des poses de camefpar soudure électrique, ...),...

La succession des différentes étapes d'élaborati@sscéramiques est réesumée dans le

tableau I. 2.
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Tableau 1.2 : Différentes étapes d’élaboration des céramiquéd fi96].

Choix des matieres

premieres

Synthese par voi¢

v chimique
Mélange. Broyage

i

Chamottage. Calcination

l l

Mélange. Broyage

|

Mise en forme

Finitions. Contrbles

Frittage
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[.2.2. Défauts dans les céramiques
Les matériaux fragiles tels que les céramiques sopiarfaits et contiennent des
déefauts. Ceux-ci sont a l'origine de la dégradati® leurs propriétés physiques et de la
rupture. lls sont distribués d’une maniére aléatdans le matériau. Parfois ces défauts sont
désignés par le terme “défaut de Griffith” et peéitent une forme et une géométrie bien
définie. lls sont souvent assimilés a des formigstigues qui concentrent les contraintes au

point de courbure le plus petit.

On peut classer les défauts dans les céramiqudsiengrandes catégories selon leur

localisation et distribution spatiale [QUI 07] :

Défauts volumiques

Défauts surfaciques

[.2.2. 1. Défauts volumiques

Parmi les défauts de volume les plus répandusldarc®ramiques, on peut citer :

» Pores: lls sont assimilés a des cavités discretes gav@ume

* Inclusions: Ce sont des corps étrangers avec une compogiiféérente de la
composition de base des céramiques. Les effetsedeinclusions sur le matériau
dépendent de leurs propriétés physiques (élastinesmique, électrique,...)

* Inhomogeénéité du matériau. Caractérisé par des irrégularités microstrutesran
relation avec la non-uniformité de la distributi@es constituants primaires, les
additives ou la seconde phase.

» Talille de grain: La taille des grains peut étre considérée commealéfaut si un
grain ou un cluster de grain présente des tailgpsficativement plus grandes que la

distribution normale de la taille des grains.

1.2.2.2. Défauts surfaciques
Les défauts de surface se résument essentielleendets vides ou a des cavités de
surface : ils sont similaires a des pores et rergifit d’eux que par la localisation ; les pores
surviennent en volume alors que les vides en seurfaarmi les défauts de surface, il y a aussi
les fissures introduites par le coupage et 'usindg ces matériaux et qu’on peut réduire voir

éliminer avec l'utilisation progressive de rectifse fine et des étapes de polissage.
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La distinction des différents défauts est impoeagmbur I'étude des matériaux fragiles
tels que les céramiques car la détermination exyadrtale de certaines grandeurs physique ou
mécanique telle que la contrainte a la ruptureasactérise par une dispersion des valeurs
mesurées. Cette dispersion est souvent liée aotépraaléatoire de la présence des défauts
dans ces céramiques. De plus, plusieurs étudestgftss, ont montré que les grandeurs
physigues ou mécanique (conductivité électriquetepediélectrique, résistance a la rupture,

...) sont nettement influencées par ces défauts gptaE® inclusions, la taille des grains, ...).

D’'un point de vue microscopique (a I'échelle atond)] on peut classer aussi les
défauts selon la géométrie ou les dimensions dauddfi-méme ; on peut citer les défauts

ponctuels, défauts linéaires, défauts surfaciques.

Les défauts ponctuels sont des défauts dont lardiime est de I'ordre atomique. Les
principaux défauts ponctuels sont les lacunesntesstices et les impuretés. La lacune n’est
autre qu'un défaut résultant de I'absence d’'un at@wr un noeud du réseau cristallin qui
normalement devrait étre occupé. Elle permet diguplr le mécanisme de diffusion dans les
solides. L'interstice est un atome supplémentainevigent s’insérer dans un vide du réseau

entre les atomes.

Afin de conserver la neutralité électrique locadmsl les cristaux ioniques les défauts
ponctuels se trouvent toujours par pairs. Ainsixdeigunes de charges opposées forment le

défaut de Schottky et une paire de lacune interstimstitue le défaut de Frenkel.

Les impuretés sont dues a la présence d’atomewéts soit en substitution d’un atome

du réseau soit en interstitiel, ou sous forme @&ggts appelés aussi “cluster”.

[.3. Alumine (Al,O,)

L’alumine est le terme générique donné aux oxydasiinium de formule chimique
Al,O3 qu’ils soient anhydres ou hydratés, cristalliseéamorphes, sans distinction des phases
présentes. En plus des applications en électromigumiissance, I'alumine est utilisée dans de
nombreux autres domaines pour des applicationsvagges (écran thermique, protection

nucléaire, prothéses meédicales,...)

A I'état naturel, I'alumine se trouve dans la baersous forme d’hydrate : monohydrate
(Al,03 (H20)) et tryhydrate (AlO3 (H20)3). On la trouve aussi comme minerai, le corindon

dit aussi aluminer.
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Le procédé le plus utilisé pour extraire I'alumihe la bauxite est le procédé de Bayer,

il est basé sur la dissolution de I'alumine provdrde la bauxite.

A chaud, la soude (NaOH —> Na& OH) dissout I'alumine selon les réactions ci-dessous,

alors que les impuretés (oxydes de fer et oxyde=rsiimis a part la silice) restent insolubles :

Al,05(H,0) + 20H > 2AIQ" + 2H,0

Al 203(H20)3 +20H

> 2AIQ +4H,0

Les impuretés sont séparées de la ligueur d’alumparedécantation et filtration. En
refroidissant et en diluant la liqueur, la réactest inversée. Il y a précipitation d’'un hydrate
d’alumine. Aprés calcination on obtient la poudfalumine servant a la fabrication des

céramiques.

1.3.1. Propriétés structurelles et chimiques
Les alumines existent sous sept formes cristalfdggaes différentes (polymorphes)
dont six d’entre elles sont des formes métastalalpselées aussi alumines de transitions :
Al,Osz-0, -, -, «, -6, -y. Elles sont toutes instables thermiquement. Aa-dkenviron
1000°C, elles se transforment, par une réactiothexmique irréversible, en alumingLEV
98]. Ce dernier appelé aussi corindon, est la starlee stable de I'oxyde d’aluminium
Al,Os.

L’alumine-o. ou corindon de symétrie trigonale appartenant raume d’espace R-3c
possede une structure rhomboédrique avec dix at@aesnaille élémentaire. Cependant,
pour la commodité des calculs ou des dessins, riectste de l'alumine:r est souvent
considérée comme étant un empilement compact heakdes anions d’oxygéne<@vec les
cations Al ® occupant les deux tiers des interstices (figtie Ce modéle simplifié, décrit la
nature générale de I'arrangement des ions maitapstiaucture cristalline réelle de I'alumine,

car il ne reflete pas la véritable symétrie trigerdu cristal.
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Figure 1.5 : Projection de la structure hexagonale sur la giabase de la structure. Les
petits cercles noirs représentent les cationgrisds cercles et petits cercles sans couleurs
représentent respectivement les anions et lesaitaédriques vacants [LEV 98].

L’alumine se distingue par des liaisons hybridesigoes et covalentes. Sa grande
aptitude a résister aux dégradations dues aux sagetérieurs s’explique par la force et la
stabilité de ces deux types de liaisons. A tempésaambiante, elle est inattaquée par les
composeés chimiques courants, elle fond a plus 68°2Z0 Par ailleurs, I'inertie chimique des
céramiques est due a leur état énergétigue défdeoemx combinaisons chimiques. En

particulier, I'inexistence de la réactivité de Ualine vis-a-vis de l'air.

1.3.2. Propriétés électriques

Les propriétés de conduction électrique des mabériels que les céramiques peuvent
étre expliqguées par leur structure électroniqueitepar la théorie des bandes. La bande
d’énergie associée aux électrons dans leur étatafoental est appelée bande de valence.
Dans cette bande les électrons fortement liés,augdnt pas. La bande correspondant aux
électrons excités est appelée bande de condu@emelectrons se déplacent librement dans
le matériau. La différence d’énergie entre la batedesalence et la bande de conduction est
appelée bande interdite. Selon le nombre d’élestpanticipant a la conduction pour chaque
atome, on se trouve confronté a deux types de raaxéselon le schéma illustré sur la figure
1.6 (a2 OK) [BRO 92] :
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Bande de conduction

Bande de conduction

Bande

Interdite {

Bande de valence Bande de valence

(a) isolant (b) conducteur

Figure 1.6 : Schéma des bandes d’énergie électronique (a) poisolant et (b) pour un

conducteur.

Dans le cas correspondant aux matériaux isolants lgabande de valence est
completement remplie alors que la bande d’énerggerseure (bande de conduction) est
completement vide d’électrons. Les deux banded étgrarée par une large bande interdite,

les électrons ne pourront pas se déplacer sotistl@tin champ électrique.

Dans le cas (b) correspondant aux matériaux coedisgstla derniere bande d’énergie
n'est pas complétement remplie. Les électrons peualers accéder aux niveaux d’énergie

supérieure sous I'action d’un champ électrique.

Signalons que les semi-conducteurs sont des isoldont la bande interdite est
suffisamment faible<{ 3 eV) pour que l'agitation thermique permette & dkectrons de la

franchir et d’atteindre les niveaux d’énergie sigée inoccupée.

L’alumine présente la structure de bande d’'un raatésolant et son énergie de gap
(largeur de la bande interdite) est égale a 9,fSAR 73]. La présence de défauts en son sein

se traduit simplement par I'apparition de niveaapalisés dans sa bande interdite.
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L’alumine polycristalline présente une conductivéectrique qui augmente avec la
température, le taux d'impuretés [VIL 04] et dead&$ de structure (pores, joints de grain,

fissure,...).

La figure 1.7 montre I'évolution de la conductivit@lectrique en fonction de la
température dans l'alumine d’épaisseur de 0,5mmpeut observer que la conductivité

électrique varie entre 8 et 10" Ohmi*cm* pour des températures allant de 300 & 2300 K.
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10061 | ®
10062 |
1.00E-3 -
1.00E-4
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1.00E-6 ®
1.00E-7 | °
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1.00E-11

100812 | ®
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2.00 3.00 4.0

0.00 1.00
TEMPERATURE 1000/T (K-1)

Figure 1.7 : Variation de la conductivité électrique de l'aline en fonction de la
température [AVR 98].

Par ailleurs, des études de l'influence de la nsitueture sur certaines caractéristiques
électriques de 'alumine montrent que la porositiadaille de grain affectent plus les pertes
diélectriques que la constante diélectrique. Larfigl.8 présente I'évolution du coefficient de
perte en fonction de la taille des grains. Elle tr@gue les pertes diélectriques augmentent

avec la taille des grains.
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Figure 1.8 :Evolution des pertes diélectriques selon la taidle grains de
'alumine [PEN 97].

1.3.3. Propriétés thermiques

Le facteur limitant l'utilisation des céramiquesupodes applications en isolation
électrigue est la chaleur générée durant son fuomediment. Son accumulation dans le
matériau conduit a l'augmentation des pertes didlpes et éventuellement a une
destruction. Si la conductivité thermique est éva concentration locale de la chaleur se
trouve retardée. L’échauffement peut induire unkatalion thermique qui génére des
contraintes et des tensions. Ces derniéres dépdasasistance mécanique de la céramique,

conduisent a la destruction du matériau.

Comparé aux isolants organiques, les céramiquascaoactérisées par leur capacité a
résister a haute température. Les principales &#arstiques thermiques des céramiques qui
contrdlent I'effet destructeur de I'échauffemeetstque la conductivité thermique, la chaleur
spécifique et le coefficient de dilatation thermegse trouvent affecté par la température mais

également par la microstructure comme la pureli arosité.

Les figures 1.9.a et 1.9.b illustrent I'évolutionedla chaleur spécifiqgue et de la
conductivité thermique de I'alumine en fonction ldetempérature et de la microstructure

respectivement. Dans la premiére, on observe I'amgation de la chaleur spécifique de
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'alumine avec la teneur en alumine et dans la dene, la détérioration de la conductivité

thermique avec la porosité.
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Figure 1.9.a : Evolution de la chaleur spécifique en

fonction de la teneur en alumine [CLA 62].
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Figure 1.9.b : Effet de la porosité sur I'évolution de la
conductivité thermique de I'alumine en fonctionlde
température [CLA 62].
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1.3.4. Propriétés mécaniques
Pour des applications diélectriques des céramidegpropriétés mécaniques sont aussi
importantes que les caractéristiques isolantes@@sniques. La rupture diélectrique survient
a cause de l'incapacité du matériau a maintemtégrité de sa structure en présence d'un
échauffement local causé par le passage d’un coouatiun choc mécanique produit par une

montée rapide en haute tension.

La figure 1.10.a représente I'effet de la teneunkrmine sur la résistance a la traction et
la résistance a la compression. D’aprés cettedigulus la teneur en alumine est élevée, plus

la résistance a la compression et a la tractiohisgortantes.

La figure 1.10.b montre la caractéristique élastigie I'alumine : le module de Young
diminue avec la température. Notons qu’a tempéatmnbiante, le module de Young et le
module de cisaillement sont de l'ordre de 400 GPaee 160 GPa respectivement pour

I'alumine polycristalline.
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Figure 1.10.eg : Effet de la teneur en alumine sur la résistance

a la traction et la résistance a la compressiorA[G2].
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Figure 1.10.b : Evolution du module de Young de lI'alumine

fonction de la température [SIM 94].

1.3.4. Défautsdans I'alumine
Les défauts ponctuels et les défauts surfas sont les défautles plus courants qui

affectent les propriétéghysiquesde I'alumine [TOU 05, SAL 05]Les défauts ponctuels
intrinseques sondes lacunes d’'oxyme, des lacunes d’aluminium ees ions aluminium en
position intersticielle.Comme dans les solides ionig, on distingu dans l'alumine les
défauts de Schottky ees défauts Frenkel. Les premiers correspondena @résenc
simultanée des lacunes d’aluminium et d’oxyc et pour que I'électroneutralité scvérifiée :
trois lacunes d’oxygene scréent pour deux lacuneBaluminium. Quant aux défauts

Frenkel, ils correspondent a la présensimultanéede lacune d’aluminium et uiion

d’aluminium en position intersticle.

Les défauts ponctis extrinseques se résumentdes impuretés. Un grand nom
d’especes étrangerent présens dans l'alumine. Afin de antrélel ou améliorer les
propriétés physiquedes céramiqu, des impuretés telles que*ZrMn®* ou Mrf* et TF* ou
Ti** sont parfois introduis sous forme d'oxyde ZeQ MnO, et TiO, dans le matériau

volontairement (dopagd)SAL 03]. Ces éléments ssubstituent aux cations ** dans le

réseau.
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Les défauts surfaciques sont essentiellement toéstde nombreuses interfaces que le
matériau renferme. Elles sont principalement Ieéals aux joints de grains, entre les phases

intergranulaires (verre, spinelle Mg&l,;, anorthite CaAlSi,Os,...) et les grains d’alumine.

Ces différents défauts cités se manifestent paopddtion d’états localisés dans la
bande interdite et qui peuvent constitués des piage& porteurs de charge (trous, électrons).
Selon leurs énergies, on distingue les pieges pefomls < 0.1 eV qui correspondent aux
défauts étendus (joints de grains) et les piegedomds de l'ordre de 4 eV et qui

correspondent aux lacunes.

[.4. Conclusion
L’alumine est utilisée dans divers domaines pows dpplications haute tension en
électronique de puissance en raison de sa bonoe tdactrique, conductivité thermique et
résistance mécanique. Son choix comme substratgssurer I'isolation électrique dans les
modules de puissance résulte d’'un bon compromi® eses propriétés diélectriques et son

colt économique.

Le bon fonctionnement des modules dépend forterdenka fiabilité des matériaux
intégrés dans le module, notamment du substrainsolCependant, dans un environnement
haute tension, le substrat d’alumine est assw@adtvers contraintes principalement de nature
électrigue pouvant conduire a une rupture diélga&ri L'avénement de nouvelles
technologies telles que les puces semi-conductri@esSiC qui peut permettre des
performances en terme de tenue en tension encalleurse pourrait conduire a I'apparition
de contraintes encore plus intenses au niveausidafion dans un module de puissance. Une
étude préalable de la structure et des différentgactéristiques physiques du matériau
servant a lisolation électrique s’avere donc néaie. Les caractéristiques électriques,
thermiques et mécaniques de I'alumine font de tuban candidat pour des applications dans
un environnement haute tension. En plus de cesriptép isolantes, sa conductivité
thermique élevée lui permet d’évacuer la chaleailément, son coefficient de dilatation
thermique voisin des coefficients de dilatatiorrtigue des matériaux environnants, permet
de minimiser les contraintes engendrées sous t'défd’échauffement et enfin, sa résistance
mécanique €levée le rend apte a faire face auxraiot@s meécaniques générées par

I'environnement haute tension.
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Chapitre Etude de la conduction &lgoe dand’alumine

L’une des caractérisations électriques des isokulides les plus étudiées est la mesure
du courant de conduction et son évolution en fonctiu champ électrique appliqué. En effet,
I'apparition et I'évolution du courant de conductisont souvent assimilées a un signe avant
coureur d'une dégradation des propriétés diélasgdu matériau. Son étude est donc
essentielle pour une caractérisation électriqusuhstrat isolant utilisé dans les composants
de puissance dans le but d’interpréter les divémdnpmeénes intervenant juste avant la
dégradation du matériau.

Ce chapitre est consacré a I'étude expérimentaldrant de conduction de I'alumine
sous forts champs électriques et son évolutionoantion du champ électrique appliqué, la
température et la nature des électrodes. Les élbwamtconsidérés sont des alumines de
différentes puretés (96 et 99,5 %) d’épaisseurqu®33_es résultats obtenus sont ensuite

confrontés aux modeéles de conduction électriqustaxis et interprétes.

[I.1. Courants transitoires et courants de conductin sous polarisation

continue

[1.1.1. Définition
Lorsqu’'un matériau isolant est soumis a une tensmmstante, on observe d’abord
'apparition d’'un courant transitoire prédominanii gpeut étre initialement intense, mais

s’atténue avec le temps selon la loi empirique deecvVon Schweider [FOU 01] :

I(t) = At™ 1.1

ou A et n sont des constantes, A dépend du matétida la température et n caractérise la
décroissance du courant appelé aussi courant djatizso /4.
Par la suite, il apparait un régime permanent amps relativement longs et qui
correspond a I'établissement d’'un courant de camolué,. dont le mécanisme peut étre décrit
par I'un des modeles de conduction existants.

Le courant total résultant est appelé courant diarigationl, et le courant d’absorption

s’exprime alors par :

Li=1,—1 1.2
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Lorsqu’on supprime la contrainte électrique, leraoti de conduction devient nulle,
mais il apparait un courant de polarité opposé @want d’absorption, appelé courant de

dépolarisation, qui décroit jusqu’a s’annuler.

Tension

Temps

Courant

)
]
1
]
)
1
1
]
! Courant de polarisation Ip
[}
1
)
]
]
]
1
L]

o

Temps

Courant de dépolarisation id

Figure 11.1 : Allure de la courbe du courant pendant la polansatt la
dépolarisation [SEG 00].

[1.1.2. Mécanismes de conduction d’origine électraque

[1.1.2.1. Mécanismes de conduction régis par l'intéace métal-isolant
. L’effet Schottky
L’effet Schottky est un phénoméne caractérisé 'garission d’électrons de I'électrode
négative dans un diélectrique. L’injection Schotttgrrespond a une activation thermique
d’électrons a travers linterface métal-isolantuldi@ée d’'un abaissement de la barriere de

potentiel entre les deux milieux par I'applicatiofun champ électrique [LAU 99]. Cet

abaissement est donné pap= S.\/E., . L'expression du courant Schottky est donné par

I’équation suivante :
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-B..E
J=AT? exp(—m) 1.3

KT

etﬁs :q—

ou A est la constante de Richardson-Dushmfanja constante de Schottkly,la constante

de BoltzmanT la température, & le champ électrique a la cathodeggtle travail de sortie

du métal dans le vide. Ce mécanisme d’injectioreagtartie a I'origine de 'accumulation de
charges aux interfaces métal-isolant et crée lmmdisn du champ électrique dans l'isolant
(Figure 11.2).

+ Effet Fowler-Nordheim

Dans ce cas les électrons peuvent passer dansitddn par effet tunnel [LAU 99]
(Figure 11.2). La loi d’émission est alors indépante de la température, ce qui la différencie

de l'injection Schottky.

Pen

J=AE?ex
pE e

) 1.4

_229° ot B _ 8m/2mg?
8rrh.g N 296hq

m est la masse d’'un électron, h la constante decPlat E le champ appliqué. On constate
que la température n’intervient pas dans la fornludeet que c’est essentiellement le facteur
exponentiel, fortement dépendant de E, qui détexrarvariation de J. Cet effet n’intervient
gu’'aux champs élevés, il se produit surtout quagphlsseur de l'isolant est assez faible, de
I'ordre de 50 A.

Un autre processus mixte, effet tunnel assisténtiggrement est possible. Dans ce
processus I'électron est activé thermiquement assales du sommet de la barriere

métal/isolant (figure 11.2).
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= i\\ > 1 : Effet Shottky
e '“'“J;' \\\ 2 : Injection tunnel assistée thermiquement
o | ‘2 3 : Effet tunnel (Fowler-Nordheim)
Niveau de Fermi W>//// \\ - 3
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Figure 11.2 : Configuration des bandes d’énergie a I'interfategal-Isolant en

présence du champ électrique [SEG 00].

11.1.2. 2. Mécanismes de transport contrélés paelvolume

« Mécanisme de Poole-Frenkel

\

Il s’agit d’'un mécanisme semblable a I'émission @tity, a la différence que
I'activation thermique s’applique a des électroirégps dans le volume de lisolant. En effet,
il existe dans ces matériaux un certain nombreitds sapables de piéger des porteurs de
charges, physiqguement cela correspond a des dé&faudes imperfections dans le matériau.
Lorsque les porteurs de charges se trouvent aapuiEs, ils peuvent étre réémis dans la
bande de conduction ou dans un piége voisin [SEJGRxur cela, ils doivent vaincre un
potentiel coulombien qui les rappelle vers le ditgigine.

Si un champ électrique est appliqué a I'isolanpdéentiel coulombien dans le sens du
champ est réduit, ce qui se traduit par un abaissede la barriere de potentiel que doivent

franchir les porteurs de charge d’'une quantité :
A =¢0_¢=BPF\/E

La densité de courant en fonction du champ élaatrappliqué peut alors s’exprimer par :

_ .El/Z
J=1J, exp(—%) 1.5
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3

B = nj

est la constante de Poole-Frenkel. Sachant Gue= 2.8 ou.
Ogr

Figure 1.3 : Diagramme de bande dans le cas de I'effet Poadakel [SEG 00].

» Conduction par sauts (Hopping)

Le mécanisme de transport par "hopping" differe geocessus conventionnels de
conduction car il se produit entre des états @adues localisés en énergie dans les queues
de bande des matériaux amorphes. Ce processusinétpemis en évidence que lorsque le
nombre de porteurs situés dans la bande de coodusti susceptibles d’'y étre amenés est
tres faible [ZEB 97].

D’'une maniere générale, la probabilité de sauteemtrsite donneur et un site accepteur
est proportionnelle a lintégrale de recouvrementree ces deux sites, et au facteur de

Boltzmann relatif a la différence d’énergie cormsgante. L'intégrale de recouvrement ne
dépend que de la distan& entre deux sites, elle est de la formé = | ;exp2aa) ou a

caractérise I'amortissement des fonctions d’ondso@ses aux porteurs. Le facteur de

Boltzmann s’écriexp(—kﬂ_l_) , ouw désigne la difféerence d’énergie entre les dewssitnsi, la

probabilité de transition entre deux sites s’expripar :
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w
P=P exp-(2aa+— 1.6
0 p{ ( kT)}

» Courant limité par charge d’espace

Lorsque la concentration de charges injectées lgagiglectrique est trés inférieure a la
concentration de charges intrinséques de telle gsprielle ne produit pas une distorsion du
champ électrique local, la densité de courant téstides mouvements des charges dans le

matériau, de mobilité p est régie par la loi d’'Ohm
J =nguE 11.7
avec p est la densité de charge intrinseque et E le chdegbrique appliqué.

Au fur et a mesure que la densité de charge irgeati@mente sous I'effet d’'une tension
appliguée croissante, un changement de comportes'mpagre [COE 93]. La résolution du
systeme d’équation constitué de I'équation de poisBéquation de continuité conduit a une

densité de courant limitée par charge d’espace f&ine :

_ 9epv?
8 L3

] 1.8

oue, V etL sont respectivement la constante diélectrique diénaa, la tension a ses bornes

et son épaisseur.

Pour un diélectrique idéal sans piége, la dénd#t courant de conduction est alors
fonction de la densité de charges a l'intérieur ndatériau et peut s’exprimer sous cette

forme :

I1.9

Si la densité de charge injectée est plus grandeceile présente dans le diélectrique, le
courant de conduction se limite uniguement au cuunaité par la charge d’espace. Dans le
cas d'un diélectrique réel, présentant des imptoies, une partie des charges se trouvent
pieégés [COE 93, SEG 78]. En considérant que I'éreadgs pieges est concentrée sur un seul

niveau, le courant de conduction peut s’écrire :

J =2t

8 L3

I1.10
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Avec 6 = % = %exp (- %) représente la fraction de charge libre par rapgax charges
t t

capturées par des pieges de niveau énergébig(evecN; est la densité d’état des pieges).

Dans le cas ou I'on considére que les pieéges sardssa des niveaux énergétiques
différents, on parle d’une distribution en énerglegiége. La loi 1.8 prend alors la forme :

J= g&‘ﬂ piHl /2t .11

La représentation dans un diagramme bi-logaritheide la caractéristique [SEG 00]
Log J-Log E est une droite dont la pente nous ignsesur la distribution énergétique des
pieges. Pour une pente égale a 2, les piéges apoermtrés sur un seul niveau énergétique et
pour une pente supérieure a 2 (entre 2 et 4),iégep sont situés a des niveaux énergétiques

différents.

II. 1.3. Mécanisme de conduction d’'origine ionique
Un électron se comporte comme une charge ponctdellmasse négligeable. Un ion
présente une masse bien plus importante que calkeétectron, donc il y a une différence

sensible entre le comportement d’un ion et celungorteur |éger (électron ou trou).

Les modeéles de transport purement quantiques symbbables a cause de la masse des
ions. Par contre, les autres mécanismes : Poolelefoenkel, charge d'espace peuvent
parfaitement intervenir dans le cas des porteunsqu@s. Un modele a été développé
[SEG 78] ou on considere un ion se déplacant sefistildu champ dans un systeme de puits
de potentiel d’égale profondegr, et répartis uniformément (figure 11.4). La prodaéide

saut dans ce cas est de la formexpt¢/KT) ol ¢ représente la hauteur énergétiqgue a

franchir et vaut :¢p, — gEa oua est la demi distance entre deux sites.

qakE

Do
(0]

>
>

Figure 1.4 : Schéma du parcours d’un ion dans une série ile geipotentiel [SEG 78].
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La densité de courant résultant est la somme atpébdes courants direct et inverse et

peut s’exprimer alors par :

] = Josh(qaE/kT) 1.12.a

Dans le cas des champs forts de I'ordre deviém, le courant s’écrit :

] =Joexp[(¢po — qaE)/kT] 11.12.b

[I.2. Etude expérimentale du courant de conduction

[1.2.1. Matériau
Dans notre étude, les mesures de conduction ontrégksées sur deux types
d’échantillons d’alumine d’épaisseur 635um, l'un pigreté 96% et l'autre 99,5%. Afin
d’assurer un bon contact (métal/isolant), sur chaales deux surfaces de chaque échantillon
est déposée une fine couche de métallisation enimilum d’épaisseur 20 nm et de diametre
de 20 mm par la méthode d’évaporation sous vids. rhesures ont été effectuées a haute
tension jusqu’a 25 kV pour une gamme de températilant de 293°K et 403°K.

Les principales caractéristigues des échantilloAs @5 utilisées pour nos mesures sont

regroupées sur le tableau II.1.
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Tableau 1.1 : Les différentes caractéristiques des alumingdiéss [COO 08].

Teneur en alumine 96% 99,5%
L’épaisseur (um) 635 635
Densité (g cri) 3,72 3,90
Conductivité thermique (WK™ 24,7 30

Le module de Young (GPa) 303 370
Permittivité relative (1MHz) 9 9,6
Pertes diélectriques 0,0002 0,0001

[1.2.2. Dispositif expérimental

Les mesures de courants de conduction ont ététadiex a I'aide d’un dispositif
expérimental classique composé d'un générateue Hansion qui peut fournir une tension
continue jusqu'a 30 kV, un porte-échantillon eraiéf d’'une enceinte dont la température
peut étre réglée et d’un électrométre (keithleygsgalant une résolution de’f@\. Ce dernier
est piloté par un microordinateur qui permet d’gisier toutes les valeurs obtenues et tracer
les courbes correspondantes. Le porte-échantillbrampene la haute tension a I'échantillon
est équipé d’électrodes en acier inoxydable delfRoigowski et de diametre de 18mm. Vu
les niveaux des courants mesurés, un blindageéatdsscet I'utilisation de la cage de Faraday
s’averent donc nécessaires pour éviter les coupangsites. Le niveau de bruit en courant de

ce dispositif est estimé & moins de *48.

L'utilisation d’anneau de garde dont le rOle estregter la mesure des courants de
surface n’est pas indispensable dans nos mesurésucaontribution aux courants résultant
est négligeable. En effet I'estimation de ces coigrde surface montre que pour des tensions
appliguées de 25 kV (a 293 K) et de 12 kV (a 402 &9 courants de surfaces sont de I'ordre

0.2 kV/mm et 0.1 kV/mm respectivement.
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Figure I1.5 : Dispositif de mesure de courant de conduction.

11.2.3. Evolutions du courant de polarisation et dedépolarisation en fonction du
temps
L’évolution du courant de polarisation en fonctidn temps a été mesuré pour des
champs électriqgues appliqués allant jusqu’a 40 kW/pour des températures allant de la
température ambiante jusqu’a 403 °K. Des exemmgsafil du courant de polarisation et de

dépolarisation sont représentés sur les figurésalet I1.6.b respectivement.

Comme Tillustre la figure Il.6.a, 'ensemble deesures des courants de polarisation,
effectuées sur I'alumine, pour les difféerentesimmsa différentes températures, montrent une
décroissance lente jusqu’a atteindre une valelnesi@u bout de f0s. Cette décroissance
lente implique un facteur multiplicatif n, selomduation 1.1 décrite précédemment pour les
courants transitoires, assez faible (<1). Le cauda conduction est alors déterminé a partir
des courbes de polarisation et correspond au costale qui apparait au bout de t=%0et

qui persiste pour des temps supérieurs.

Entre chague mesure de courant de polarisatiotprirainte électrique est supprimée
(v=0 kV) et les courants de dépolarisation sonegistrés. De la méme maniere que la partie
transitoire du courant de polarisation, le coudimtiépolarisation décroit jusqu’a s’approcher
des tres faibles valeurs du courant. La dépolédsisagst maintenue pendant une durée
d’environ 1ds, temps nécessaire pour dissiper les charges #asmeconde mesure de
polarisation.
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a)
courant (A) 105<C - V=4.5 kV - polarisation
108
107 &
N
|
“."\,\‘A
-
Ny
MH""\L{/\A
10 A
r MV‘M“WMWV\/J«
0™
1 10 100 1000 10* 10°
temps (s)
courant (A) 105 - V=0 - dépolarisation
108+
N ~
10°
™
\\\\
\\
10 -10 ™~
b By
\\\
\

o
101t 4 ™
10 -12

1 10 100 1000 104
temps (s)

Figure 11.6 : Courant de polarisation (V=4.5 kV) et de dépokien (V=0 kV) de I'alumine
96 % d’épaisseur 635 um a T=105°C.
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[1.2.4. Détermination du courant de conductior

Les valeurs du courant de conduction déteressur chaque courbe de polarisation
fonction du champ électrique appliqué et de la tnampire sont pores dans un systeme
d’axe log-logcomme le montre la figu 1.7. En premier lieu, on observe que la densite
courant augmente avec le champ élque appliqué et de la températuEn effet, nous
remarquons & température ambiante (293 K), la densité de obug@asse c
4.10° & 5.10° A/m? quand le champ électrique appliqué varie de 8 &\hm et pour un
champ électriqgue appjué de 9,5 k/mm, la densité de courant augmente
4.10° & 6.10' A/mm’ quand la température varie de 293 & 4(

Notons que pour les températures supérieures &K3T8 champ électrique maxim
appligué est d’environ 20 kV/mm. est délicat de faire des mesures de courants peEs
champs électriques supérieures a 20 kvV/mm casdpiel de dégradation du matériau dev

de plus en plus éleveé. température ambianle champ critique est adela de 40kV/mn

107

106 ......................... .............. ..............

2\

10 100
E(kV/mm)

Figure 1.7 : La caractéristique(log/ — log E) de I'alumine 96 % d’épaisseur 635 a

différentes températures.
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11.2.4.1. Courant de conduction sous faibles champsComportement ohmique

La représentation de la densité de courant en itonau champ électrique, pour
différentes températures, sur une échelle bi-ltgaigue donne des droites presque
paralleles de différentes pentes. Pour les chaslpvement faibles la pente de ces droites,
pour les différentes températures, est proche deobhc on peut conclure que dans cette
région la conduction est régie par un comporternantique (équation. I1.6) ; ce qui signifie
que dans cette région, la densité de charge imjeesé inférieure a la densité de charge

intrinseque.

La limite en champ de ce comportement varie entionae la température. Plus la
température augmente plus cette limite de champléestlée vers les valeurs inférieures du

champ électrique.

11.2.4.2. Courant de conduction sous champs fortsComportement limité par la charge
d’espace
La représentation donnée par la figure 11.7, mogtrau-dela d’'une certaine valeur de

champs, les différentes droites J(E) sur une éelmdlilog changent de pente.

La pente de ces droites est, pour les differeet@pératures étudiées, proche de 2 ; ceci
peut étre attribué a un mécanisme de conductioitélipar la charge d’espace (équations 1.8
et 11.10).

Cette hypothése semble étre confirmée par l'abseleceéversibilité des courants
d’absorption et de résorption a partir d’'un champté (figures 11.6). En effet, la réversibilité
des courants de polarisation et de dépolarisatiexigte pas pour des courants limités par
charge d’espace [SEG 00].

La figure 1.7 montre la dépendance du champ étpadrde transition de la zone de
conduction ohmique a la zone de conduction limipae la charge d'espace, avec la
température. Ce champ de transition diminue aveerngérature. Le tableau 1.2 donne les

valeurs de ce champ avec la température.
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Tableau 11.2 : Les valeurs du champ électrique et de la tensidragisition avec la
température (Alumine 96%, 635 pum).

Température (°K) 293 348 378 403
Champ de transition 17 13 6,2 5
E (kV/mm)
Tension de transitio 10,79 8,25 3,93 3.17
(kV)

Comme cela a été rapporté par d’'autres auteurs [BLBRE 01], des valeurs de la
pente de la courbe de conduction dans la zone mip@dement limité par la charge d’espace
significativement supérieur a 2, induit la dépermgade la mobilité des porteurs de charge en
champ électrigue appliqué. Nos mesures donnentaieer de pente trés voisine de 2, ce qui
montre que la mobilité pour une température domage constante (indépendante du champ
électriqgue appliqué). Le tracé du courant de cotiolucen fonction de l'inverse de la
température dans la région ohmique (figure 11.8=5/kV) met en évidence la dépendance de

la mobilité en température selon la loi d’Arrhenjus

¢
U= poexp (— E) .13
ou ¢ représente I'énergie d’activation.

Comme la mobilité ne dépend pas du champ élecirigilee est donnée par la méme

relation dans la région régie par une conductiontdéie par la charge d’espace (V=19 kV).

Dans la région de conduction ohmique, les chamgemseques (majoritairement des
électrons) proviennent de l'activation thermiquec#gs derniers de la bande de valence, la

densité de charge intrinséque peut alors s’éonus sette forme :

no = Neexp (- ) 1114
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ou N, est la densité d’état dans la bande de conduatiop, est la difference d’énergie

entre le niveau le plus bas de la bande de cormtuetil’énergie de Fernfc-E;).

Par conséquent, des relations (11.7), (11.10)}let4) on déduit :

Dans la région ohmique J~exp — (%) I1.15.a
Dans la région limitée par la charge d’espace J~exp — (%) I1.15.b

De la figure 11.8 on déduit que; + ¢ présente une valeur faible de 0,23 eV. Cette
faible valeur conduit aussi a une valeur du nivéaargétique des pieggs de I'alumine
encore plus faible en accord avec les résultatkidgd al, déterminés par la mesure des
courants thermiquement stimulés et qui estimemt lgs faibles valeurs de cet ordre de

grandeur correspondent a des niveaux de piegeetl[£¢106].

.-E‘\ 10[] !...... .......-.?...--.. R ...%..............é............................. ..!
B qeak .
E | ;
o J(SCLC E=19KkV/mm). ...
Fi% 106 . : .
i S—— -
= 0 J(Ohmlc

10, 2.4 2.8 3.2 3.6 4

1000/T (K™H

Figure 1.8 : Le courant de conduction (dans la région ohmiqu&CiC) et champ électrique

de transition en fonction de I'inverse de la tenapére (alumine 96 % d’épaisseur 635 pum).

Les propriétés de conduction d'un isolant tel diaumine ne dépendent pas

uniquement des charges injectées sous I'effetagmplication d’'une tension importante, mais
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elles dépendent également de la densité et detdsendes pieges auxquels sont associés les
différents défauts (lacune, joints de grains, phkaséergranulaires,...) que l'alumine peut
contenir [BLA 01,TOU 07] et ce quelque soit le n@sane de conduction [KOL 00].

Les piéges jouant un rble important dans le phénentie conduction sont les pieges
peu profonds dont I'énergie est de I'ordre de geamck 1 eV. La diffraction par rayon X
(figure 11.9) des échantillons de l'alumine étudiéans cette partie met en évidence
I'existence d’'une seule phase qui est I'alumin®our ce qui est des autres phases, elles sont
pratiguement inexistantes ou d’'une quantité tregligeable. En effet, Comme [lintensité
théorique du pic le plus intense de la phase dpiMdfjAl,O, correspond a I'un des pics de
I'alumine o, on pourrait supposer que ce pic correspond adsepce de trace de la phase
spinelle dans l'alumine. On déduit alors que cesg@s peu profonds correspondent
majoritairement a des joints de grains d'alumine é@tentuellement a [linterface
intergranulaire entre les grains d’alumine et lagghspinelle. Quant aux pieges profonds tels
que les défauts de Schottky (~ 5.17 eV) et défdaisrenkel (~ 4-6 eV) [LAG 98], ils ont peu
d’influence sur le phénoméne de conduction en magkoleur faible quantité comparé a celle
des pieges peu profonds.

(116)
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y 110)
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Figure 1.9 : Le spectre de la diffraction x de I'alumine 96%montre la présence d’'une
phase ¢-Al ,03).
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L’évolution du courant de conduction en fonctiors d&erfaces grains d’alumine/grains
d’alumine (la microstructure) peut étre interpréttmmme suit : plus l'interface entre les
grains d’alumine est importante, plus la densite gleges est importante autrement dit plus le
nombre de porteurs de charges piégées est impoRaniconséquent, la densité du courant
devient moins importante du fait que les portewgscharge piégés sont immobilisés et ne
participent donc pas a la conduction électrique.

Par ailleurs, la température élevée conduit arf@rdition de la barriere des niveaux des
pieges. Ceci favorise le dépiégeage des porteurhatges, sous I'effet combiné de la tension
appliguée et de la température. Ces porteurs degyehant ainsi contribuer au courant de

conduction.

11.2.4.3. Effet de la nature d’électrode sur la coduction
Afin de voir s’il y a une influence du travail derie des porteurs de charge sur le
courant de conduction nous avons effectué des e®sie conduction sur I'alumine 96%
muni de métallisation en or sur chacune de ses dedaces. Ces électrodes sont déposées,

toujours par évaporation dans les mémes dimensjoascelle en aluminium. Ces mesures

présentées sur la figure 11.10 dans une échellaritgnique (]/T2 en fonction deVE),

montrent que les densités de courants de condudtas I'alumine munie d’électrodes en
aluminium sont pratiguement identiques a cellesdatumine munie d’électrodes en or. Les
travaux de sortie des deux métaux, 4eV pour I'ahimnn et 5 eV pour I'or [MIC 77], sont

différents. Il est évident que la nature de lifaee électrode/alumine n’influence pas le
courant de conduction qui apparait dans nos mateea dont le mécanisme est contrélé par

le volume et non donc par l'interface.
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Figure 11.10 : Comparaison entre les courants de conduction damptésentation Schottky

selon la nature d’électrode (alumine 96 %, 635 um).

11.2.4.4. Effet de la pureté sur la conduction

L'effet de la pureté de l'alumine sur la conductianété évalué en effectuant des
mesures de courants sur I'alumine de pureté différque celle considéré dans les mesures
précédentes. Dans ces mesures, nous nous someressita de I'alumine de pureté 99,5%,
les champs électrique considérés sont forts, vadie® kV/mm a 19 kV/mm, et la gamme de
température est restée la méme que celle des lgaédéicdentes. Les résultats trouveés sont
portés sur la figure I1.11 et comparés a ceux aerine 96%. lls montrent que la densité de
courant de conduction de I'alumine 99,5% suit lema&omportement que I'alumine 96% et
présente des valeurs pratiquement identiqgues. @apgnpour les températures élevées,
supérieure a 403 °K, une différence entre les casrde conduction peut apparaitre. En effet
les résultats trouvés par Agnel and al. [AGN 08hitnent une différence entre les courants de
conduction des deux types d’alumines (96% et 99,p&tr des températures supérieures
103 °C qui s’accentue avec la température.
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Figure 11.11 : Comparaison entre le courant de conduction denfiada 96% et I'alumine
99,5% (635 pm)Les points noirs correspondent éalumines 966 et les points sans coule

correspondent aux alumines 99,5%.

[1.3. Conclusion

Les mesures de conduction orté effectuées sudes céramiqueen alumine de
différentes puretésLes résultats montrent une augmentation du couwtanconduction e
fonction de la température et du champ appliqué.aifieurs ils mettent en évidence
comportement deonduction omique pour des faibles champs électrs appliqués et un
comportement limité par la charge d’espace pourctiesnps électrique forts. Le champ
transition entre le mode de conduction ohmique edde de conduction limité par la cha
d’espace dépenftbrtement de la températ.. Quand la températurugmente, | mode de
conductionlimité par la charge d’espaapparait a des champkectriqgues moins for.

La conduction électrique ne dépend pas uniquemesitctiarges injectées mais ¢
dépend aussialla nature et la densité des pi¢ présents dans le matér. Les pieges mis en
jeu dans la conduction électrique dans laluminentstes piéges peu profos, ils
correspondent essentiellement aux interfaces el@se grains d’alumine.Ces pieges

immobilisent les porteurs de charge et les emnt de ce fait de participer a la conducti
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lIs constitueraient donc un réservoir importantpdeteur de charge susceptible d’étre libéré
sous certaines conditions.

Par ailleurs, la nature du contact électrode/alemima aucune influence sur les
mesures des courants de conduction ce qui nouseainéanclure que les courants régis par
I'interface sont négligeables devant ceux contrigsle volume. D’autre part la pureté des
échantillons influence tres faiblement les couratés conduction pour les températures

considérées dans notre étude.
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Chapitre Il Rure diélectrigue de I'alumine

Tout matériau utilisé comme isolant électrique dsitpporter sans dommage les
contraintes électriques appliquées. Pourtant, poarcertaine valeur de champ électrique, ce
matériau perd ses propriétés isolantes et permsilaipassage du courant ; on assiste alors a
un phénomene destructif irréversible appelé claguggctrique. Il est donc nécessaire de

déterminer la valeur de ce champ pour tout mat@héstiné a I'isolation.

Pour cette raison, nous avons étudié le claquagetri@lue des matériaux isolants
auxquels nous nous intéressons, c'est-a-diregtesniques a base d’alumine.

L’étude est faite sous tension alternative avecfrdmguence de 50 Hz en faisant varier
plusieurs parametres : épaisseur des échantiltensur en alumine, vitesse de montée en

tension et configuration des électrodes.

Ce chapitre présente d'abord l'étude expérimentaénée, les résultats obtenus et
ensuite les observations optique et au MEB (miapisc électronique a balayage) des

échantillons claqués.

[1l.1. Rigidité diélectrique des isolants solides

[11.1.1. Définition

L’application a deux électrodes situées de padaitre de la céramique d’'une tension
croissante conduit a I'apparition puis a I'augméata significative d’'un courant circulant
dans le matériau. A une certaine valeur limite efesion, le matériau subit une dégradation
irréversible appelé claquage diélectrique, rendmpbssible une nouvelle application de la
tension. Le rapport de cette tension a la distaéparant les deux électrodes (épaisseur de la
céramique) selon la norme ASTM (American societytésting and materials) 149 [AST 04]
est appelé rigidité diélectrique et s’exprime ernf)/ Cette norme indique I'utilisation d’'une
configuration géomeétrique des électrodes de typm-plan pour étre sous champ uniforme et
eviter les renforcements locaux du champ électrsusceptible d’apparaitre sous d’autres
configurations d’électrodes. Dans le cas, par exengfune configuration d’électrode pointe-
plan le champ local au voisinage de I'électrodenfmoest donné par la relation :
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Figure Ill.1 : Représentation du champ électrique en configuratointe/plan.

Dans les céramiques, la rigidité diélectrique délpda la microstructure [TOU 07]
autrement dit les facteurs intrinséques tels quedsité, I'hnomogénéité et la taille des
grains. Ces facteurs sont directement reliés auwditons de leurs élaborations (le taux
d’ajout, la température de frittage,...). Quant aaxametres extrinseques, on peut citer la

température, la tension et la vitesse de montéereion.

De nombreux travaux ont montré cette dépendancda digidité diélectrique des
facteurs intrinseques. Ainsi Shin et al. [SHI 8%t eanontré une diminution de la rigidité
diélectrique de titanate de baryum, Ba3,i@une unité quand la porosité passe de 1 um a 15
um. Les travaux de Tunkasiri et al. [TUN 96], surfluence de la taille de grains pour des
échantillons de BaTi©@de 1 mm d’épaisseur ont montré une variation deidalité
diélectrique de 2,5 a 15 kV/mm pour une variatientaille de grains allant de 3,5 a 25 pum.
Ces mémes observations ont été aussi remarquékealsmine. En effet, les résultats obtenus
par Leibault et al. [LEI 01] sur trois types d’aluma (figure IIl.2) montre que la rigidité
diélectrique a tendance a diminuer quand la tdéle grains augmente quelque soit la nature

et la quantité d’ajouts.

60



Chapitre Il Rure diélectrigue de I'alumine

fL;;qu'z -—®— B1 i
o _m A B2 |
18y T EQ |
—_ B2-1 B1-1
Tt LU
w B —
s22t
12 . - ......;..... . .E._.._._.. . S —
11 ‘ |
0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5 4 4.5

alumina average grain size (um)

Figure I1l.2 : Evolution du champ électrique de claguage eptfon de la taille des grains

de trois types d’alumines [LEI 01].

[11.1.2. Influence de divers parametres sur la rigdité diélectrique
Comme cela a été indiqué dans les paragraphesderése la température, I'épaisseur
ainsi que d’autres phénomeénes physiques, chimiguékectrigues possédent un impact non
négligeable sur la rigidité diélectrique [MEN 97lous nous intéresserons ici qu’aux

parametres les plus essentiels.

[11.1.2.1. Tension appliquée
L’influence de la tension se schématise par sadgran continu, le facteur essentiel est

la polarité, en alternatif cela va dépendre dedguence.

Il a été constaté expérimentalement que la rigidiédectrique en tension continue est
voisine de celle en tension alternative multipli@eV2 et que dans la majorité des matériaux,
la tension de claquage augmente avec la vites$apdication de la tension. Cependant, il
faut prendre ces résultats avec prudence car céajqueonstate sur certains matériaux n’est
pas forcément reproduit sur d’autres. En effet,rpgois types de populations d’échantillons

de nitrure d’aluminium, AIN, d’épaisseurs 0,63 mRuyemenapp [REU 99] a mesuré des
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valeurs de champ de rupture comprises entre 50 kY6nm en AC et 100-130 en DC. Dans
ce cas le rapport s’avére plus important qu'unefacteV2 (Figure 111.3.a). Par ailleurs des
mesures de rigidité diélectrique menée par Owaia.lOWA 90] sur le verre céramique
MgO-Al,03-SiO,-TiO, ont montré I'insensibilité du champ de rupture @port a la vitesse
de montée en tension (I11.3.b)
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Figure lll.3.a : Comparaison entre le champ électrique de claguadéN en tension

continue et en tension alternative [REU 99].
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Figure 111.3.b : Champ électrique de claguage en fonction de Iasétele montée en
tension [OWA 90].
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[11.1.2.2. Température

Le comportement diélectrique a la rupture des igelaolides difféere selon qu’on se
place dans la plage haute ou basse températucepsgquent il faut considérer deux gammes
de température, haute et basse températures. Pares ldes céramiques, la gamme haute
température correspond aux températures au deskpua température de frittage mais
voisine de cette derniére. Contrairement a la galmasee température, la rigidité diélectrique
des céramiques dans la gamme haute températunelant® a diminuer d’une maniére tres
significative. La figure 111.4 illustre la variattode la rigidité diélectrique en fonction de la

température pour 'oxyde de magnésium (monocristetl polycristallin).
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Figure Ill.4 : Evolution de la rigidité diélectrique de I'oxyde magnésium polycristallin

(cercles noires) dans la gamme haute températuddr[Bb].

[11.1.2.3. Epaisseur

Généralement, 'augmentation de I'épaisseur dearditlons a pour effet de diminuer
la rigidité diélectrique. Certains auteurs l'ontpbgué par I'augmentation de la densité de
défauts dans le volume soumis au champ, qui réaingi considérablement la rigidité

diélectrique. Cependant I'évolution de la rigidité&lectrique en fonction de I'épaisseur peut
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étre influencée par la température. En effet danpalyfluorine de vinylidene (PVDF) de
12um d’épaisseur le champ électrique de rupturendpérature ambiante décroit avec
I'épaisseur alors que pour des températures coegpeistre 50 et 150°C il est indépendant de

I'épaisseur.

Par ailleurs, la figure 11.5 illustre I'évolutioneda rigidité diélectrique de trois types de
vitrocéramiques avec des taux de cristallinité 8&3%, 86,23 % et 38,63 % respectivement

en fonction de I'épaisseur.
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Figure lll. 5 : Variation du champ de claquage des vitrocéramigeedifférents taux de

cristallinité en fonction de I'épaisseur [OWA 90].

L’analyse des trois courbes a conduit a des exipressle la rigidité diélectrique selon

des lois en puissance suivantes :
E=46d°" pour la vitrocéramique avec un taux de cristiaéide 88,62%
E=35d"% pour la vitrocéramique avec un taux de cristaélide 86,23%
E=30d°>’" pour la vitrocéramique avec un taux de cristaéide 38,63%

ou E est le champ électrique de rupturel eteprésente I'épaisseur.
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D’autres études expérimentales sur des isolanibesali’épaisseurs variant de quelques
micromeétres a quelques millimétres tendent a ocmefir généralement que le champ de

claquage est généralement proportionnel a I'épaisseselon la loi :
E=Ad"

OUA etn sont des constantes caractéristiqgues du matériau.

[11.1.2.4. La charge d’espace

Un des principaux parametres susceptibles d'aeréedégradation de l'isolation est la
formation d'une charge d'espace au sein du matgNau82, LAU 99]. Par définition, cette
charge d'espace correspond a I'ensemble des chaeajks, positives ou négatives, contenue
dans un isolant, ce qui inclu les charges de sar&dcde volume. Elle peut étre d’origine
extrinseque ou intrinseque (générés soit par éldissociation d’especes neutres soit par
ionisation des constituants du solide par intesaciivec des rayonnements ou des particules
energétiques). De la présence de cette chargeépelier une distorsion du champ électrique
dans le matériau isolant qui présentera alors desszd'intensification du champ interne,

susceptibles de jouer un réle important dans lturemiélectrique du matériau [ZEB 97].

Plusieurs études ont tenté d’élucider le procegmuslequel la charge d’espace est
déstabilisée sous l'effet d’'un champ électriquefisamment fort accélérant de ce fait la
dégradation du matériau. Il a été établit par Blasd autres auteurs [BLA 94, ZER 08] que
le risque de claquage dans les isolants solidegmtegrand quand le champ électrique local
atteint le champ nécessaire au dépiégeage desuporte charges provoquant ainsi la

déstabilisation de la charge d’espace.

[11.2. Traitement statistique de la rupture diélectrique
Le champ de claguage électrique des isolants solidepeut étre décrit par une seule
valeur expérimentale. En effet, on est confronténgphénomeéne aléatoire en raison de la
difficulté d’obtenir des échantillons d’essais itigaes en tout point (distribution des défauts,

d’'impuretés,...).
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Parmi les modéles statistiques, la distributiodAdgbull initialement développée pour
traiter la rigidité mécanique [WAC 09] semble laeax adaptée pour une étude statistique de

la rupture diélectrique.

La probabilité cumulée selon la distribution de Wi a deux parametres est donnée
par [CHA 93] :

P(x) =1— (exp [—(g)ﬁ]) 1.1

La variable x peut étre le champ de rupture, lepgearactéristique de la rupture, la

constante 3 est le parametre de forme.

Dans notre étude x représente le champ de clagilaggique obtenu en divisant la
tension de claquage par I'épaisseur de I'échanti{ldo = g); par conséquent le deuxiéme

parameétrea, représente la valeur du champ électrique de algmcorrespondant a une

probabilité de rupture égale a 63,2%.

Par le passage a I'échelle logarithmique, I'équmtibl, en remplacant parE, peut se

mettre sous cette forme :

Login'/y _ pgy = Blog By, .2

Par ailleurs la probabilité cumuld® est calculée pour chaque chanihsen utilisant la

relation :
P(E) = (“/y 4+ 1) 100 % si N est supérieur & 10 [FOT 90] 111.3
ou N est le nombre d’échantillons claqués

i est la valeur du rang pour le chaigp

Les parametres et} peuvent étre déterminés par deux méthodes :
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» La méthode graphique

Elle consiste a porter sur une échelle logarithmitps points K; In [1/1 —P(E-)])
l

avecP(E) donné par I'équation 1ll.3et déterminer la droite dé Weibull ” qui adhére le

mieux a ces points. Le parameétwe correspond au point dont I'ordonné est donné par
P(E;) = 63,2% (Logln(1/1 _ P(E-)) = 0). Le parameétrg représente la pente de la droite
l

de Weibull.

* La méthode numérique

Si différentes expériences sont effectuées dansmi@ses conditions, la méthode
graphique conduit a différentes droites qui adhéser points expérimentaux, avec un couple
de parametresu( ) associés a chaque droite. Ces parameire) (sont difféerents d’'une

expérience a une autre alors que ces dernieresypimuiement identiques.

Cette variabilité peut étre quantifiée en se basantine seule expérience, en utilisant la
notion de l'intervalle de confiance contenant laigrvaleur du champ électrique (ou autre
variable) avec une forte probabilité. Le calcul diestes des intervalles de confiance des
parametres de Weibull est développé par J. F. Iss{BTO 79] et le programme de calcul se

référant a cette méthode a été mis au point p& &one [STO 86].

Les deux valeurs limites des intervalles de corfapour chaque parametre ainsi que
pour d'autres probabilités peuvent étre détermiraigsortées sur le graphe de Weibull. On
peut alors tracer les deux courbes de part et dale la droite de Weibull délimitant les

intervalles de confiance.

[11.3. Mesure expérimentale de la rigidité diélectique de I'alumine

[1.3.1. Dispositif et protocole expérimentaux

Le dispositif expérimental permettant la mesurecdamp de claguage est représenté
par un circuit électrique illustré sur la figurd.6l Il est composé d’'un générateur haute
tension (amplificateur haute tension), une celldée mesure remplie d’'une huile isolante
(FC72) [RHO 98] qui minimise le risque de surverdes décharges partielles ou de tout

cheminement, d’un multimetre et d’'un ensemble desténces de protection.

67



Chapitre 1l Rure diélectrigue de I'alumine

Auto transfo fransformateur HT
220V 20V | 50kV
— échantilon
AcE) T

Figure 111.6 : Schéma électrique du dispositif de rupture diéigat:.

La cellule de mesure dans laquelle est placé Iédlen entre deux électrodes est
représentée sur la photographie Ill.1. La distantar-électrode peut étre régler avec une vis
nanométrique de telle maniere a fixer I'échantilldbeux systémes d’électrodes, en fonction
de leur configuration géométrique sont utilisésn®e premier, les deux électrodes sont
planes et identiques possédant un diamétre éddlaram alors que dans le deuxieme, une des
électrodes est plane (15 mm de diamétre) et I'agtesphérique dont le rayon égal a 0,6 mm.

Ces électrodes sont en acier inoxydable.

Photo III.1 : Cellule de mesure de rupture et les différeypies d’électrodes

La mesure de la rigidité diélectrique consiste gligper une tension en forme de rampe
a I'échantillon jusqu’au claquage. Le générateurtdrdension est équipé d’'un systéme de
montée en tension linéaire, la vitesse de montée ke réglée et fixée a des valeurs

68



Chapitre Il Rure diélectrigue de I'alumine

comprises entre 0,5V/s et 20 kV/s. Les tests déurapse sont déroulés sous une rampe de
tension de forme sinusoidale de fréquence 50 Hz.

Les principales caractéristiques des matériauxsa dalumine utilisés sont portées sur

le tableau Ill.1.

Les mesures de rigidité diélectrique ont été efi@es$ pour des alumines de différentes
puretés : 92%, 96% et 99,6% présentant des épesssaiant de 127um a 2,54 mm ainsi que

pour I'alumine monocristalline (saphir).

Les échantillons soumis aux tests de claquage dnmart le saphir) sont coupés des
plaques de différentes alumines a l'aide d’une fgodiamantée ou scie diamantée dans les
dimensions de 3x3 cm.

Tableau Ill.1 : Principales caractéristiques de I'alumine 92599,a température ambiante

[COO 08].
Densité ( g/cm) 3,72-3,90
Taille des grains (um) 6
Température de fusiofiQ) ~ 2050
Module élastique (GPa) 303-370
Resistance en compression (MPa) 300-377
Conductivité thermique (W/IfK) 24,7-30
Constante diélectrique (1MHz) 9-9,7
Résistivité volumiqueicm) 10“

69



Chapitre 1l Rure diélectrigue de I'alumine

[11.3.2. Caractérisation de I'alumine

[11.3.2.1. Analyse physico-chimique

Les observations des échantillons d’alumine soalisées a I'aide d’'un microscope a
balayage électronique (MEB) JOEL avec une tensiancdlération de 30kV. Afin d'éviter
'accumulation des charges électriques qui risquitcréer des champs parasites et de
perturber I'image, les échantillons ont été préalalent recouvert d’'une fine couche d’or
d’épaisseur 18 nm par évaporation sous vide. Laagiaphie Ill.1 représente respectivement
la morphologie de la surface des échantillons areagrandissement de 4000. D’aprés nos
observations, on ne remarque pas de différence dgphwlogie entre les différents

échantillons de différentes pureteés.

Micrographie lll.1 : Vue avec le MEB de la surface d'un échantillor’@emine 96%.

[11.3.2.2. Diffractométrie des rayons X
Le diffractomeétre utilisé est de type D4 Bruckea longueur d'onde du faisceau est
égale & 1.54 A Le spectre de diffraction X obtenu est donnéladigure 11.7 (voir chapitre
II). La comparaison des raies de ce spectre awetidees ASTM montre que tous les pics

correspondent a I'aluminedont la structure est hexagonale.
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11.3.2.3. Composition chimique
Les analyses ICP (Inductively coupled plasma) dotria composition chimique
élémentaire et dont le principe consiste a ionigehantillon en I'injectant dans un plasma,
sont illustrées sur le tableau Ill.2. Ce dernierntnr® que dans les échantillons a 92%
d’alumine, les ajouts sont composés majoritairendensi, Fe, Mn, Ti, et B avec un taux de
1% pour chaque élément, dans les échantillons ae&6%umine, on retrouve le Si et B avec
un taux de 1,1% pour chaque élément et enfin dams a 99,5% en alumine, on retrouve le
Mg et le Si avec un taux de 0,1 % pour chaque éléntiefaut signaler au passage que ces

éléments se trouvent sous forme d’oxyde dans lesnigues.

Tableau 111.2 : La composition chimique des différentes alumi{@6, 96% et 99.5%).

Al, O3 | B Si Mg | Ca | Fe Na | Ba | Y Cr Mn | Zr Ti

% | % | % | % | % |ppm |ppm |ppm | ppm | ppm | ppm | ppm | ppm

995 | - - | 0.16] 0.1 400 300 90 45 40

N
PO
o

<2820

96 086 1.1 | 047, 021 290 800 30 20 0 €200 38

N

92 082 1.1 | 425| 0.3 | 1.06|0.12 | 180| 30 150, 1.61] 60 1

ppm % % % %

111.3.2.4. Energie de surface
L’énergie libre de surface d’'un solide peut étrdinie comme étant la quantité de
travail qu’il a fallu dépenser pour la création meunouvelle unité de surface [JOH 71]. Elle

est estimée en mJfm

L’appareil utilisé pour les mesures de ces énerggesin goniometre de type Digitrop.
Le principe consiste en la mesure des angles deatote différents liquides déposés sous
forme de goutte sur I'’échantillon. Les liquidesliséis pour nos mesures sont l'eau, la
formamide et le diodomethane. L’énergie libre ddase est alors obtenue par la résolution
de I'équation Owens-Wendt [LRC 08].
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Les mesures sont réalisées a température ambiantdes échantillons d’alumine
d’épaisseurs 635 um pour les puretés 92%, 96%,6%09Les résultats obtenus sont donnés

par le tableau ci-dessous :

Tableau I11.3 : L'énergiede surface de I'alumine 635 pum selon la teneud@mniae.

Pureté % 92 96 99,6
Energie de surface 22.3 55 40
mJ/nf

[11.3.3. Résultats expérimentaux de la rupture diébctrique dans I'alumine
Les tableaux 1ll.4.a et 111.4.b rassemblent lesiltass des champs de claquage obtenues
sur une vingtaine de mesures pour des puretés 86 99,5 % respectivement. L'épaisseur
des échantillons varie de 0,127 a 2,5 mm. La \eétesmontée en tension jusqu’au claguage
utilisée est 1.66 kV/s. La valeur maximale atteifdes de la montée en tension et qui
correspond a la tension de claquage est affichéaursumultimétre relié au générateur de

tension.
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Tableau lll.4.a : Valeurs expérimentales des champs de claguagexdastillons d’alumine de pureté 96 % pour ledéihtes épaisseurs.

Champs électriques des Points de rupture (kV/mm)

Epaisseur| 1| 2| 3] 4| 5| 6| 7] 8 9 10 11 1p 13 14 15 |16 [17 [18 [19 |20
(mm)

0,127 39,8 | 41,3| 37,1 40,3 42| 47,243,2|40,7|43,2|41,3|38,9|34,1 | 43,740,5/41,9|41,0/39,0|42,6|41,6| 42,3

0,254 44,3 34| 40,2| 34,8 31,6 30| 33| 31,1431,2{31,4| 37|38,1| 359 36| 319 34533 |35 | 33 34

0,635 20,3 | 18,4 20| 19,7 20419,7|20,5|19,7|20,5|/20 | 20,6/ 21 | 21520 |20 | 19,8 20,7|18 | 20,1] 18,4

1,016 16,6 | 16,4| 15,6/ 16,3 13,614,7|16,8|13,9|16,3|14,6|15,7| 14,6 | 16,3 16,5| 15,4|16,4| 17 | 15,216 | 15,2

1,27 13,8 | 13,8| 13,5 14,6 13,22,8|13,9|13 | 13,6/ 13,9|13,7| 14 14 | 14,2 14,6| 13,3| 14 | 14,6/ 13,2| 12,7

1,524 12,8/ 13,3 13 12 120  13,32,7|12,6|12,7|12,5|12,4| 12 12,4/ 12,7| 13,3 12,9 12,2| 11,8/ 13 | 13,4

2,082 11,2 10,5 10,% 10, 1Q,%0,3|10,5|10,4 10,811 | 10,6/10,6 | 10 | 11,310,8|10,6/10,5/10,6|10 | 10,1

2,54 96 |98 | 95| 97| 93 9 98 94 96 95 92 91 9,73 P94 | 98| 91394 | 9,7 | 9,8
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Tableau I11.4.b : Valeurs expérimentales des champs de claquagexHastillons d’alumine de pureté 99,5 % pour Egmntes épaisseurs.

Champs électriques des Points de rupture (kV/mm)

Epaisseur 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 183 14 15 16 17 |18 |19
(mm)

0,254 39,7 | 40,8 40,8/ 42| 40,540,5|39,5(40,3|38,3| 40 | 39,2| 37,8| 37,6| 40,5/ 38,4| 38 | 38,7 43,7| 43,2| 38,2

0,381 31,2 30,4 30,8 318 31,632 | 31| 31,9 32,5|32,4|33,6/33,6/33,7|33,6/32,2|31,8|31,2/32,6| 33 | 32,6

0,635 23,7 | 26,3| 23,7| 24,2 24|123,3|23,6|24,7| 22 | 23| 23,7 28 | 22,6/ 21,7|22,5| 24,7| 23,9| 23,9| 24,4| 24,4

1,016 186 | 17,1 18,9 17,§ 17/917,9|18,5|18,6|18,6|18,2|18,6|18,5|16,9|18,9|19,1|18,1|18,9|18,9|19,2| 19,4

1,27 15,8 | 16,3| 16,7] 15,3 16,515 | 15| 15,8 16,7|16,2| 16,3| 16 | 14,9/ 15,8| 16,5| 16,2| 15,1| 16,1| 16 | 16,4

1,397 13,8| 15,5 15,2 15 14,96,4| 16 | 15,6/ 14,5| 14,7 14,4| 15,3| 14,7| 14 | 14,4/ 14,9| 14,5| 14,5| 15,4| 15,5
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63.2

127um
254

635
1.016mm
1.27
1.524

2,082 9.5
2,54

Ln(1/1-p)
probabilité cummulée %

L K R K K 2R 2K BN 4

10
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Figure Ill.7.a : La probabilité cumulée du champ de claquage palumhine 96% pour différents épaisseurs selondgm@imme de Weibull

avec des intervalles de confiance a 90 %.
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63.2
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Figure IIl.7.b : La probabilité cumulée du champ de claguage palumhine 99,5% pour différents épaisseurs selatidgramme de Weibull

avec des intervalles de confiance a 90 %.
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Les résultats expérimentaux sont représentés suffigares Ill.7.a et IlIl.7.b. Ces
derniéres illustrent I'évolution de la probabiltéémuléeP. de claguage dans I'alumine en
fonction du champ électrique et I'épaisseur powsr peretés de 96% et de 99,5% dans le
diagramme de Weibull. Les intervalles de configpoar chaque population de points ont été
calculés selon la méthode Lawless [STO 79] et téposur les mémes figures, ils
correspondent aux points donnés par les courbesequouvent de part et d’autre de chaque

population de points.

Dans les tableaux ci-dessous nous avons portédesire du champ électrique de
claquage avec une probabilité de 63,2 %, selorikseur et la pureté de I'alumine ainsi que

les intervalles de confiance a 90% déterminésgardthode de Lawless.

Tableau Ill.5.a : Les valeurs du champ de claguage selon la statestig Weibull et les

limites supérieur et inférieure des intervallesdefiance a 90 % (alumine 96 %).

Epaisseur (mm) 0,127 | 0,254| 0,635 1,016 1,27 1,524 2,082 2,54
Champ électrique | 42,29 | 36,1 | 20,37] 16,08 13,99 129 10,74 9,55
(kV/mm)

Limites des 41,24/| 34,49/| 20,08/ | 15,77/ | 13,79/| 12,71/| 10,6/ | 9,43/
intervalles de 43,38 | 37,82 | 20,66 | 16,40 | 14,20 | 13,09 | 10,9 | 9,66
confiance (kV/mm)

Tableau I11.5.b : Les valeurs du champ de claquage selon la stptestie Weibull et les

limites supérieure et inférieure des intervallesdefiance a 90% (alumine 99,5 %).

Epaisseurs (mm) 0,254 0,381 0,635 1,016 1,270 1,397
Champ électriqgue 40,73 32,67 24,63 18,71 16,2 15,29
(kV/mm)

Limites des intervalles 39,98/ | 32,29/ 23,94/ 18,51/ 16,01/ 15,01/
de confiance (kV/mm) | 41,50 | 33,05 25,35 18,92 16,39 15,57
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[11.3.4. Evolution du champ électrique de rupture

111.3.4.1. Effet de I'épaisseur

Les valeurs du champ de claquage en fonction gaiBéeur sont reportées sur la figure
[11.9, chaque point représente le champ de clag@ag®,2 % de probabilité de claquage et a
été déterminé sur un ensemble de vingt mesurels paatistique de Weibull. Les intervalles
de confiance a 90% ont été déterminés pour chaojué gt reporté sur la figure 111.8. Comme
les autres isolants solides déja étudiés, la t@idiélectrique des échantillons d’alumine
diminue avec I'épaisseur. Pour des épaisseursienfé&s a 635 um, la diminution de la
rigidité diélectrique est plus importante que ptas échantillons dont les épaisseurs sont
supérieures a 635 um. Par ailleurs l'analyse desbes de la rigidité diélectrique des
échantillons de pureté 96% et les échantillonsutetp de 99,5 % nous confirme la variation

en puissance du champ électrique et nous conduxguessions suivantes :
E = 992,7d~%%7 pour I'alumine 99,5%
E = 569,1d~%>1 pour I'alumine 96%

ou dreprésente I'épaisseurete champ électrique de claquage correspondant.
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Figure 1.8 : Evolution du champ électrique de claquage de I'ah@®6 % et I'alumine 99,5 % en fonction de I'égaisr.
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111.3.4.2. Effet de la pureté
Les mesures de la rigidité diélectrique des é&illmrs d’alumines d'épaisseur de
635 um ont été effectuées pour trois puretés éiffis (92%, 96% et 99.5%). Les résultats
obtenus selon la statistique de Weibull avec umdalilité de 63,2 % sont reportés sur la
figure 111.9. Elle montre que la rigidité diéleajtie augmente quand les échantillons sont plus
purs. En effet cette variation est estimée a 3mY%assant des échantillons de pureté 96% a
des échantillons de pureté de 99.5%. Connaissaunigosition chimique des alumines de
différentes puretés (tableau II.2), on en dédui¢ geule la teneur en alumine possede un
impact sur la rigidité diélectrique et ce quelqoé & nature ainsi que les taux des différents

ajouts et impuretés.

26
25 -
24
23 -
22 -
21 -
20 -
19 A
18 A
17 A
16 T . . T . T T .

91 92 93 94 95 96 97 98 99 100
Teneur en alumine (%)

Champ de rupture (kV/mm)

Figure 1.9 : Evolution du champ électrique de claquage en fondlie la teneur en

alumine pour une épaisseur de 635 pum.

111.3.4.3. Effet de la vitesse de montée en tension

Le méme protocole expérimental est utilisé poutdeermination du champ de rupture
en fonction de la vitesse de montée en tensiom &kbbserver I'effet de la vitesse de montée
en tension sur la rigidité diélectrique, on a Yaitier la vitesse de 0,66 a 20 kV/s. Les tests de
rupture sont effectués sur des échantillons d'épaisde 254 um et les vingts points
expérimentaux ont été traités avec la statistiqueveéibull. Les résultats obtenus représentés
par la figure 111.10, montrent que dans le domainasidéré de vitesse, la rigidité augmente
de 30 a 49 kv/mm.
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Figure 111.10 : Evolution du champ électrique de claquage de I'ah@®6 % d’épaisseur

254 um en fonction de la vitesse de montée enaensi

[11.3.4. 4. Rupture de I'alumine monocristalline (saphir)

La rigidité diélectrique de I'alumine monocristaki a été étudiée et comparée a celles
des alumines polycristallines. L’alumine monocibita considérée dans cette étude est le
saphir d’épaisseur 2,54 mm et de pureté 99,99 %tdss de rupture se sont déroulés sous le
méme protocole expérimental décrit précéedemmesgyince : 50Hz, vitesse de montée :
1.66 kV/s, ...). Dix points de rupture ont été uéspour déterminer la rigidité diélectrique du
saphir avec la statistique de Weibull (Figure lld). Le résultat obtenu est comparé a ceux
de l'alumine 96 % et 99,5 % et reporté sur la fegu.11.b. Cette figure indique que
I'alumine monocristalline présente une rigidité ldaérique médiocre comparée a celle de

I'alumine 96 % et de I'alumine 99,5 % de méme é&mis.
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Figure lll.11.a : La probabilité cumulée du champ de claquage posapdir selon |

diagramme de Weibull avec des intervalles de conéa 90 ¥
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Figure Il1.11.b : Rigidité diélectrique du saphir comparé a cellesalamines 96% ¢
99 ,5%.
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La différence entre I'alumine monocristalline etllimine polycristalline réside dans la
microstructure. Contrairement a I'alumine monoaligie, I'alumine polycristalline présente
une structure granulaire ou les grains sont li@sules aux autres par les joints de grain.
L’amélioration de la rigidité diélectrique peut doétre liée a la présence de joints de grains.
Cette déduction est en cohérence avec les mesesesodrants de conduction exposées dans
le chapitre précédent. En effet, ces mesures omtrinaue les joints de grains peuvent
constituer des pieges aux porteurs de charge etefitmpar conséquent la conduction
électrique. L’inexistence de joints de grains cahdua diminution considérable de la densité
des pieges peu profonds, ce qui favorise la commuat anticipe alors le mécanisme de
claquage diélectrique. Il faut signaler au passagela densité de piége profond (défaut de
Schottky et Frenkel) dans I'alumine est tres fableG 98].

[11.3.5. Observation post rupture
Les échantillons ayant subi le claquage diélectrigmt été analysés a l'aide d’'un
microscope optique et le microscope a balayagdréteque afin d’observer la nature de
I'impact de I'application d’'une rampe de tensiosqu’a la rupture ainsi que la morphologie

de rupture diélectrique.

Comme cela a été rapporté par d’autres auteurseouwaat la rupture diélectrique des
céramiques en générale [VOR 05, OWA 92a, OWA 92lgeel’alumine en particulier, nos
premiéres observations [MAL 05] révélent la prégsedmn cratére sur 'une des surfaces de
chaque échantillon (micrographie I11.2).

Par ailleurs, nous constatons que le cratére egtuis localisé sur la surface en contact
avec I'électrode pointe. Nous avons effectué dsts tde rupture sous les mémes conditions
mais en remplacant I'électrode pointe par une &ldetplane. L'observation des échantillons
clagués a montré que la probabilité de localisecrégére sur 'une ou l'autre surface est
pratiquement la méme. En effet, en configuratioanglan le champ électrique dans le
matériau n’étant pas perturbé par une difféerencgéatamétrie entre les deux électrodes, la
surface en contact avec I'électrode de part ettodade I'échantillon est la méme. Par
conséquent, l'intensification susceptible d’étr&raduite uniquement par les défauts est la
méme sur les deux surfaces, le cratére peut aloversr sur 'une ou l'autre surface. Par
contre en configuration sphére-plan, la présencel'électrode sphere introduit une
intensification importante et dominante. C’'est muai, dans ce cas, le cratere survient

toujours sur la surface en contact avec I'électsuleere.

83



Chapitre 1l udRurediélectrique de I'alumine

#1328 1 EENe, BES 1

Micrographie II.2 : Vue par le MEB du cratére induit par le claquagegique a la
surface d’'un échantillon d’alumine.

Pour voir la manifestation de la rupture diéleateégen volume, nous avons effectué une
prise de vue par le MEB d’une coupe sur des édlantticlaqués. Nous remarquons que le

cratére est relié a la surface opposé par un gaégulier (micrographie 111.3).

Micrographie II1.3 : Vue par le MEB du canal induit par le claquagetéigue en volume
dans un échantillon d’alumine.

84



Chapitre Il udRurediélectrique de I'alumine

Un agrandissement de I'image du cratere nous cbrddes informations pertinentes
sur la morphologie de la surface du cratére aimsisp nature. D’apres les micrographies 111.4

nous constatons qu’on peut diviser ce domaine dacgien trois zones :

La premiere zone donnée par la micrographie llichaespond a I'embouchure, elle
montre que la structure granulaire de l'alumineispalu et remplacé par de la matiere

solidifiée preuve qu’a cet endroit la températuedusion de I'alumine a été atteinte.

La deuxiéme zone donnée par micrographie lll.4tbadgacente a la premiere zone
(micrographie Ill.4.c). On arrive a distinguer ggins méme s'’ils sont déformés. La matiere

n'est pas completement fondue.

Dans la troisiéme zone, la matiere semble étretmtan peut distinguer parfaitement la

structure granulaire (micrographie 111.4.d).
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v BEBE1 11 58

Micrographie Ill.4 : Morphologie de la surface du cratére. a) Emboucbonespondant a
de la matiere fondu solidifié. b) zone juxtaposatrentourant la zone a. c) Zone frontiere
entre la zone a et la zone b. d) La zone intacirdiere
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IV. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté les résdédiétude de la rupture diélectrique
« claguage diélectrique » en alternatif a 50 Hzdd&rents types d’échantillons d’4ADs.
L’étude a été faite en fonctions de différents parties : épaisseur (254 pum a 2.5 mm ),
vitesse de montée en tension (de 0,6 a 20 kV/d¢ eiegré de pureté du matériau (92%, 96%
et 99%). L’analyse des résultats avec la statistidqea Weibull montre une diminution du
champ de claquage-Evec I'épaisseur, une variation négligeable déeraier avec la vitesse
de montée et enfin une augmentation deakec la pureté. Par ailleurs I'ensemble des
caractérisations physiques et chimiques des diftériypes d’échantillons nous ont permis de
faire un lien entre la rigidité diélectrique desaatillons d’alumine, la composition ainsi que
la structure du matériau qui dépendent principaigrde leurs procédés de fabrication. Ainsi,
I'inexistence des joints de grains qui servent tiges aux porteurs de charge anticipe le

mécanisme de dégradation de I'alumine.

L’observation des échantillons claqués au microscamntre pour chacun d’entre eux
la présence d’'un canal se terminant par un cratiéréa surface en contact avec I'électrode
sphére. La zone de rencontre du canal et du créitard du cratere) présente de la matiere
fondue solidifié. Dans les zones éloignées entdueaiond du cratére, les grains de la surface

du cratére semblent étre intacts.
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Chapitre IV Etude du processus de rupture diélec&idans I'alumine

Ce chapitre est essentiellement consacré a I'édudgrocessus de rupture diélectrique
dans les céramiques et en particulier dans I'alanliime synthése des processus de claquage
diélectrique connus dans la littérature a été affsx et leurs caractéristiques respectives ont
été confrontées a celles trouvées dans le clagdegeéeramiques a base d’alumine. En se
référent aux résultats expérimentaux exposés demshapitres précédents (la conductivité
diélectrique, variation de la rigidité diélectriqug et aux observations optiques et au MEB
d'une part et aux caractéristiques des différentedétes de mécanismes de claquage
diélectrique de I'autre, nous avons proposé un niggee de claquage diélectrique d’origine
mécanique. Pour consolider notre hypothése, enigrdimu une simulation dans laquelle
'environnement des tests de claquage est reproaluété entreprise. La configuration
d’électrode, I'épaisseur d’échantillons, la tenstnclaquage sont autant de facteurs pris en
compte dans la simulation. En second lieu, I'élabon d’échantillons d’alumine et

alumine/zircone a été menée.

IV.1. Mécanismes de rupture diélectrigue dans lesolants solides
Le claquage par définition est I'aboutissement d'@érie de processus complexes et
interactifs a la perte des propriétés diélectriqdes isolants, mais généralement un des

mécanismes prédomine. Il peut se traduire par asguttion et fusion locale du matériau.

Beaucoup d’études sur le phénoméne de claguagectligle ont été menées depuis
plusieurs décennies. On distingue dans la littéedeimécanisme de claquage électronique, le

meécanisme de claquage thermique et le mécanismagigage d’origine mécanique.

On associe au mécanisme de claquage électronigiegdendes classes de théories. La
premiere est due essentiellement a Von Hippel [\EJN Il a été le premier a avoir interprété
le claquage diélectrique dans les monocristaux lod#&ures alcalins par un processus
électronique. Ces théories de claquage électronigriaséque sont basées sur le concept de
I’équilibre entre I'énergie fournie aux électronar@’application d’'un champ électrique et
'énergie transférée par ces mémes cttms au réseau cristallin. Elles
font intervenir d’'une part la distribution énerggte des électrons de conduction et du
processus de transfert et d’autre part la natuseirderactions électrons- réseau. Cependant,
dans plusieurs matériaux, excepté pour les monaaksd’halogénures alcalins, les résultats
expérimentaux et ceux fournis par ces théoriesitgcitlent pas. Dans la deuxiéme classe on

distingue la théorie d’avalanche développée pligspar Seitz [SEI 49]. Ce dernier considéra
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gu’un électron injecté de la cathode causant uaéanuhe d’électron est capable de détruire

le matériau.

Parallelement, pour expliquer le r6le primordial ldetempérature dans la rupture
diélectrique, plusieurs théories ont été formulé&egplus connue est celle de Wagner. Elle est
basée sur I'équilibre entre I'échauffement du matérpar conduction électrique et la
dissipation de la chaleur grace a la conductionmntfgpie [MAL 02]. Le claquage survient
quand I'équilibre est rompu.

D’autres théories pour expliquer le mécanisme géure diélectrique d’un point de vue
mécanique ont été formulées. Ce processus de eupstirappelé claguage électromécanique,
il est du essentiellement a Stark et Garton [STA 85prend en compte la déformation
mécanique causé par la contrainte de Maxwell iedygar I'application d’'un champ
électrique. Plus tard Zeller [ZEL 84a] a formulé mm@écanisme de rupture diélectrique par

analogie avec la théorie de la rupture mécaniqaerdaériaux fragiles.

IV.1.1. Mécanisme de claguage électronique

Dans le mécanisme de claguage électronique ce Ilesntélectrons présents a
I'application du champ électrique qui sont respbiess de la destruction du matériau. Le
processus électronique peut étre considéré d’'um pgeivue énergétique ou d’'un point de vue
multiplication électronique. On peut distinguer ralplusieurs théories de claquage dans le

domaine de rupture d’origine électronique.

IV.1.1.1. Claquage intrinseque
Comme il a été mentionné précédemment, ce mécaniaiantervenir I'équilibre
énergétique des électrons. Sous l'effet d’'un chalgetrigue E induisant un courant de
densitg, I'énergie gagnée par les électrons par unité&ohgps$ autrement dit la vitesse du gain
en énergie A est [HIK 82] :

A=JjE V.1

Soit B I'énergie transférée par unité de temps (vitegspeaite en énergie) au réseau par

les électrons de conduction, la condition d’équdibnergétique s’écrit :
A=B V.2

Ce type de claquage survient lorsque I'équilibrereeiénergie fournie A et I'énergie

transférée au réseau B est rompue (A>B). On patinduer plusieurs interprétations du
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mécanisme de claquage intrinséque en fonction déstebution en énergie des électrons et

les mécanismes de son transfert au réseau.
» Critére de basse énergie de Von Hippel et criterde haute énergie de Frolich
En remplacant = e?7(W)/m* E dans I'équation IV.1, la vitesse du gain en éreedgivient :

e’E*t(W
A(E,W,T,) = % IV.3

*

W est I'énergie d’'un électron de charge g, |d température électronique etla durée

moyenne entre deux collisions.

La vitesse de perte en énergie due aux chocs iiggias entre un électron et le réseau est

donné par :

hv
B(W, TO) = m IV.4

Ouho est I'énergie d’un phonon optique.

Le critére de basse énergie développé par Von Hgtipelle que le claguage se produit
lorsque I'énergie gagnée par chaque électron dédassiaximum de perte avec le réseau.

Selon ce critere, le processus de perte se prodigiiement par interaction électron-phonon.

Par contre le critere de haute énergie de Frolicdyére que la condition nécessaire
pour que le claguage intrinséque survient est gnombre suffisant d’électrons acquiérent
I'énergie d’ionisation de telle maniere queB\ Dans ce cas, la situation critique survient des
qgue le processus d’ionisations par les électronkadge énergie ne peut plus étre compensé

par les processus de recombinaison.
» Modéle de Frolich pour les matériaux amorphes

Pour les matériaux amorphes, Frolich [FRO 39] gopsé une interprétation selon
laquelle les électrons piégés dans des pieges gdangds, situés a un nivealiV; de la
bande de conduction (Figure 1V.1), interagissemicdes électrons de la bande de conduction.
Pour calculer I'énergie transférée, il est doncangnt de ne pas considérer uniquement les
électrons de conduction mais également les élexpi@gés dans les niveaux énergétiques des

états localisés dus aux imperfections du réseau.

91



Chapitre IV Etude du processus de rupture diélec&idans I'alumine

/ Bande de conduction
AW I .
Pieges peu profonds

TR e e vl

Figure IV.1: Niveaux d’énergie d’un solide amorphe.

Quand un champ électrigue est appliqué, I'énergign§e par les électrons est
directement transférée aux électrons des étatdidésales conduisant ainsi a des états
localisés excités. D’autre part, I'énergie trandséau réseau est caracterisée par émission de
photons par les électrons excités. La situatiomgce traduite par AB correspond au cas ou
la stabilité électronique est rendue impossiblectha&mp de rupture est donnée par :

AW, )

B = Cexp <2k T
B

IV.5

ou C est pratiquement constant

Mis a part pour les halogénures alcalins, ces tbgoront fourni qu’'une interprétation
qualitative du claquage diélectrique. Elles préuisen champ de rupture indépendant de

I'épaisseur, la nature des électrodes et de ladatenla tension appliquée.

IV.1.1.2. Claquage par avalanche
Ce mécanisme est caractérisé par la multiplicatiélectrons de conduction qui, au fur
et & mesure que le champ électrique augmente, mlesmgroportions catastrophiques. On
distingue différentes théories de claquage paraachle qui font intervenir différents

mécanismes d'initiation. La plus connue est la tigéde rupture par collision ionisante
* Mécanisme de rupture par collision ionisante

Seitz a estimé que certains électrons peuvent suemdénergie perdudd a cause de

I'existence des fluctuations dans la distributi@s @lectrons et sont accélérés pour atteindre
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I'énergie d’ionisation permettant ainsi la libéaati d’électrons qui a leur tour libéreront

d’autres électrons. Le concept de cette théorig@sin électron provenant de la cathode va
déclencher une avalanche d’électrons par colliaant d’atteindre 'anode. Le claquage se
produit lorsque I'énergie totale de I'avalanchealie I'énergie nécessaire pour la destruction

locale du matériau.

De ce fait, chaque ionisation produit deux éledrame avalanche de m génération produit
2™ électrons. Seitz estime que la destruction du maaténécessite 40 générations, ce qui
correspond & T8 électrons (en effet #2210 [COE 93].

Si on tient compte du fait que pour un champ sepérau seuil, une collision ionisante est
précede den(E) collisions avec les phonons et si on considére w,,/eE la distance
moyenne parcourue par I'électron dans la dirediorthampE entres deux interactions avec

phonons, le critére des 40 générations s’écrit :

d == [1+n(E)wpp] IV.6

AN

ou

d représente I'épaisseur du matérihlienergie d’ionisation en absence d’interactione@

les phonons, ey, I'énergie du phonon.

Il faut noter que pour deux épaissealjrd, correspondent deux champs tel deeE;,
autrement dit le champ électriqgue de rupture dimigwand I'épaisseur de I'échantillon

augmente.
* Rupture par émission de champ

Dans les matériaux dont le libre parcours moyen pedit tel que les matériaux
amorphes ou les matériaux de faible épaisseur, l&ftet d’'un champ électrique élevé un
grand nombre d’électron est émis de I'électrodeaitig¢tie ou de la bande de valence a la
bande de conduction par effet tunnel. L'apport 'dadrgie causée par émission tunnel des

électrons est responsable du claquage diélectdqgumeatériau.

Dans ce modele, le champ de claquage est a pdinencé par la température ou

I'épaisseur du matériau.
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IV.1.2. Mécanisme de claguage thermique
Dans beaucoup de matériaux diélectriques il a éitgarqué que le claquage survient
prématurément quand la température augmente. Bgligeer le phénoméne, Wagner a
introduit I'idée que la rupture diélectrique petiteétraitée comme un probléme d’équilibre
entre la chaleur induite par la conduction éleatigt la dissipation thermique [MAL 02].

En effet, lorsqu’on applique un champ électriquenanatériau isolant un courant léger
circule dans le matériau entrainant I'échauffenrdntce dernier. Par la suite, la température
s’élevant, le courant augmente a son tour, etctdux de transfert de I'énergie due a

I'application d’'un champ électrique au matériau:est
A = oE? V.7
ou o représente la conductivité électrique

Cet échauffement doit étre compensé par évacu#ienmique grace a la conduction
thermique. Dans le cas contraire, le processus gauduire a un emballement thermique

conduisant a la destruction du matériau.

L’équilibre entre I'énergie gagnék et I'énergie perdue par évacuation thermique est

traduit par I'équation :

2_ AT _ .
oE [ It div.[K grad T] IV.8

Avec ¢, la capacité thermique massique a volume constaaigur spécifique par unité de
volume),T la températurek conductivité thermique éte temps.

Le premier terme du second membyedT/dt représente I'élévation de la température et le

deuxiemediv(KgradT)exprime I'évacuation thermique

Le claquage thermique peut prendre deux formgsdiniere est obtenue par élévation
de la température jusqu’ a la température criticeigui correspond a un claquage thermique
en régime impulsionnel. Dans ce cas I'équation uildare thermique est un cas particulier de
I'équation précédente ou le terme de I'évacuati@mrhique est ignoré :
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dT

= CVE IV.9

oE?

La seconde forme correspond a une variation lemtehdmp électrique, par conséquent
la température du réseau reste toujours stab?g et 0. Cela correspond a I'établissement du

régime permanent. L’équation précédente deviems alo

oE? = —div.[K grad T] V.10
Les principales caractéristiques du claquage tligrensont :

— Le claquage thermique est observé pour des duggeslsation de I en dc.

— Le champ de claquage thermique diminue avec laéesyre, I'épaisseur (dans cas du
régime permanent) , la durée de pulsation et lespdiélectriques.

— Le champ électrique augmente avec la résistivitdaetonductance thermique du

matériau.

IV.1.3. Mécanisme de claguage électromécanique
L’existence d'une difféerence de potentiel aux bsrn#un échantillon provoque
I'apparition de forces de compressions dues adetipn des deux €lectrodes. Cette contrainte

provogue une diminution de I'épaisselr

A [I'équilibre cette compression d'origine électrglP, est compensée par une

contrainte mécanique interig.

Dans le cas des petites déformations (la réduckiohépaisseur est inférieure a 10%),

cette contrainte mécanique est reliée a la vanat®l’épaisseur selon la loi de Hooke :

do
P, =Yin (F) V.11

OuY estle module de Young @& est I'épaisseur initiale

Quant a la contrainte d’origine électrique, elleassimilée a la contrainte de Maxwell dans

sa forme la plus simple

95



Chapitre IV Etude du processus de rupture diélec&idans I'alumine

1V,
Pe = EEOEr(E) IV.12

Ou €, et €, sont respectivement la permittivité du vide etplarmittivité relative du

diélectrique.
L’équilibre entre les deux contraintes est tragait I'égalite :

1 v,
EEOET(E) =YIn

do

IV.13
d

La quantité d’In(dy/d) posséde un maximum pouidy =exp(-1/2)=0.606autrement dit pour
d=d.=0.606d, . Pour cette valeur critique de I'épaisseur comwaspun champ de rupture

critique :
E. =0,606(Y/¢)!/? IV. 14

Le champ électrique de rupture d’origine électroamégue diminue quand la
température augmente car le module de Young anerda diminuer quand la température

augmente.

D’autres modeéles de rupture diélectrique d’origmécaniqgue ont été aussi proposés,
parmi eux, le modéle de Zeller [ZEL 84b, ZEL 87} @ernier a proposé un modele en
analogie avec la théorie de rupture mécanique détiebase sur la création de nouvelles
surfaces. D’aprés Zeller, tout comme la ruptureanigie [LAW 93], la rupture diélectrique
nécessite une énergie de formation pour la crédiiocanal de rupture (fissure dans le cas de

la rupture mécanique).

Selon la théorie de I'élasticité, un matériau sau&iune contrainte mécanique uni-
axiale, posséde une densité d’énergie de déformalidoe = 02/2Y ol o ete sont la
contrainte mécanique et la déformation respectivienie critére de Griffith stipule que pour
gu’'une fissure se propage, I'énergie de surfaceess&ire pour cela doit étre inférieure a

I'énergie de déformation libérée.

Dans le modele d’électrofracture de Zeller, le mé&uoecept est appliqué. Le champ
électrigue au front de la rupture induit une augiaeon de la densité d’énergie

électrostatique OfFD = 0,5¢,£0E? qui est libérée au cours de la propagation degaure.
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L'initiation de la propagation du canal de ruptunéest possible que si I'énergie
électrostatiqudt,; est supérieure a I'énergie de formation de susfate, cette condition est

traduite par I'inégalité :

OW,s _ OW
> — IV.15
dx ~— O0x
Avec
oW,s = 0,550, E*nr?6x IV.15.a

est I'énergie électrostatique libérée quand upéure de rayom se propage d’une distance
ox.

et
oW, = (2nry + mro,)6x IV.15.b

ouy représente I'énergie de surfaes, la limite élastique, comprend I'énergie nécessair
pour créer cette surface et I'énergie de défongpiastique correspondante. Dans le cas ou
cette derniere est beaucoup plus importante gquere de formation de surface (comme

pour les polyméres) le champ critique de ruptut@kss donné par:

1/2

ZO'y
E.= ( ) IV.16
E0&r

Les principales caractéristiques du champ de clmudiélectrique pour chaque
mécanisme de rupture diélectrique sont résumées tartableau IV.1. Pour chaque
mécanisme est définie la variation du champ deurepén fonction de I'épaisseur et de la
température. En plus de I'épaisseur et de la testyr®, d’autres facteurs telles que la nature
de I'électrode, vitesse de montée en tension,... gr@u@tre pris en compte pour chaque

modele.
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Etude du processus de rupture diélectrique dardarine

Origine électronigu

A
~
Modeles Intrinsequ: | Avalanche | Emission thermique« | Electromécaniqug
e de E
=0 <0 =0 <0 <0
oE/od =0
<0 >0 =0 <0 <0
OEIOT >0

Tableau IV.1: Modéle de mécanisme de claguage diélectriquews principales

caractéristiques.

IV.2. Synthése des travaux effectués sur l'origine de la rupture

diélectrique dans les céramique

De nombreuses études ont été menées afin de cain@réorigine de claguage
diélectrique dans les isolants solides, spécialérngnpolymeres tels que le polyéthylé
L’ensemble de ces études tendent a confirmer limighermique de claquage de
matériaux méme si l'aspect mécanique interviensdanprocess [MAL 02]. Concernant
les céramiques, les étuddsen qu’elles soient peu nombreusesnpares aux polymeres,
révelentde différentes interprétations du mécanisme deuelg dansces matériaux. Les
partisans du claquage d’origine mécanique fondamtrinodel sur la base de la comparais
entre les caractéristiques de la rupture mécaretlee rupture diélectrique. Ainsi Freiman
Pohanka [FRE 89pnt mis en avance la relation existante entre éauts initiateurs de |
rupture sous l'effet d'une contrae mécanique et la rupture diélectrique dans le€nmaatx
fragiles. Partant du méme principe, McMeel [MCM 87] a assimilé ce défaut a un déf
conducteur elliptique causant une intensificatiencthamp électrique a son extrémitéa

développé un crité de claquage diélectrigien analogie avecelui de la rupture mécaniq
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qui stipule que la rupture survient lorsque le dactd’intensité de contrainte; K I'extrémité
du défaut atteint la ténacité du matériudj. Le facteur d’intensité de contrainte quantifie
l'intensification du champ des contraintes au vage d'un défaut sous une sollicitation

extérieure et la ténacité caractérise la capatite matériau a résister a une rupture brutale.

Dans le cas ou la contrainte appliquée est de e&ectrique, le facteur d’intensité de

contrainte a I'extrémité du défaut elliptique détaré par McMeeking est de la forme :
K, ~ [(€6a/, _ )E Iv.17

Avec ¢ est la constante diélectrigue du matéri@uJe module de cisaillement et le
coefficient de poisson, a est la dimension du dédHiptique.

Le champ critique est obtenu pdly = K; . et vaut alors :

K¢ IV.18

S est un coefficient géométrique

Par ailleurs Yoshimura et Bowen [YOS 81] ont expé le changement de
comportement de la rigidité diélectrique dans laige de températuredpiante @ 1400°C par
un changement du mécanisme de claquage diélectiigapparait d’aprés ces auteurs que
jusqu’a 900°C, le mécanisme de rupture dans ceitenge de température est celui du
claquage par avalanche. Tandis que pour des tetaEsaupérieures a 900°C, le mécanisme
de claquage d’origine thermique prend place. Owéatson équipe [OWA 92b] ont avancé
un processus de claquage basé essentiellementnsorénanisme d’origine électronique
pendant le stade de linitiation de la rupture serréférant au fait que la rigidité diélectrique
de l'alumine est indépendante de la vitesse de éeoeh tension bien que la plage des

vitesses considérées (0,5-2,8 kV/s) reste assaitaged

IV.3. Proposition d’'un mécanisme de rupture diéleaique
L’analyse des résultats expérimentaux et des oasens au MEB obtenus jusqu’a

présent nous amenent a proposer un mecanisme tdeerdpgelectrique d’origine mécanique.
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En se référant au tableau IV.1 d’'une part et asultéts expérimentaux de I'alumine de
I'autre, on se trouve confronté a priori a deux &led possibles de claquage diélectrique dans
'alumine : le premier d’origine thermique et leuw&me d’origine électromécanique. En
effet les prévisions théoriques de ces deux modéEgdd < 0 et oE/OT < 0, sont en
cohérence avec les résultats expérimentaux deiktiva du champ électrique en fonction de
I'épaisseur et de la température. Les caracténssigiu claquage de I'alumine déduit de nos
mesures sont reportées sur le tableau IV.2. Najomesles travaux de Yoshimura et al. Ont
montré une diminution du champ électrique de rugtur fonction de la températufEe(dT <
0).

Différents paramétres Sens de variation

Dépendance en épaisseur 98 ad <0

] ) _ / o/
Dépendance en montée en tension dt

L’effet de la prépolarisation sur le claquage pas d’effet

Effet de la polarité pas d’effet

TableaulV.2 : Caractéristiques du champ de claquage diéleetrigu’alumine

Le processus de claquage d’origine électroniquea eéstarter. En effet, contrairement
aux résultats trouvés par Owate concernant I'éiaiudu champ de rupture en fonction de la
montée en tension, nos résultats effectués surplage de montée en tension plus large

(chapitre 1ll) ont montré que la rigidité diélegie dépend de la vitesse de montée en tension.

Le claquage thermique dans I'alumine reste pebghie en raison de la température de
fusion élevée qui avoisine les 2050 °C dans cegnmak et de I'incompatibilité selon la
théorie de claguage thermique des mesures de dimuexposé dans le chapitre Il avec les
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mesures de la rigidité diélectrique (chapitre IBn effet, selon la théorie du mécanisme de
claquage thermique décrite par I'équation IV.8ydaiation du champ électrique critique de
I'alumine en fonction de sa pureté (96% et 99,5%)stpossible que si sa conductivité
électriqgue varie. Or, nos mesures montrent queolaductivité électrique de I'alumine

(d=635um) reste inchangée par rapport a la puretdatiemine alors que sa rigidité
diélectrique augmente de 20% avec la pureté.

Dans le claquage d’origine mécanique qui reste demidus probable on distingue le
modele électromécanique de Garton et Stark, le lmdtiérmomécanique et le modele de
Zeller. La formule (équation 1V.14) donnant le clélectrique de rupture dans le modele de
Stark et Garton donne une valeur du champ de ofgqtigorique (11,8xfkV/mm) trés
éloignée de la valeur expérimentale (16~18 kV/moyrpune épaisseur de 1,016 mm, a peu

prés 10 fois la valeur expérimentale.

IV.4. Corrélation entre la formation du cratere etle processus de claquage
diélectrique
L'un des aspects souvent rencontré dans le claqdedectrigue des céramiques est
I'apparition d’'un cratére principal sur la surfate I'échantillon. Certains auteurs [OWA 92a,
OWA 92b] estiment que ce cratére apparait au sfatd de la rupture comme une
conséquence de la rupture diélectrique causée’guar dlectrique. Selon ces derniers, le
cratere doit donc présenter de la matiére fondwpice’est pas le cas dans nos observations.
En effet, a part 'embouchure qui présente de laérafondue solidifiée, les autres zones
présentent de la matiére pratiguement intacte,e®tguelques traces de matiere fondue
(solidifiée) provient de I'éjection sur les parala cratere de la matiere fondue a partir de
'embouchure sous leffet de la température et laspion élevées a lintérieure de

I'’embouchure.

Afin de déterminer I'impact de I'énergie délivrpar le générateur haute tension sur la
formation du cratere, une résistance tres élevéé mtroduite dans le circuit représenté sur la
figure IV.2. Le courant circulant ainsi que la maace délivrée se trouvent alors tres réduits
au moment du claquage des échantillons et les \dig@rs des échantillons ayant subit la
rupture diélectrigue dans ce cas de figure montmnours la présence du cratére. Ce dernier
n'est donc pas di a une libération d’énergie pramedu générateur haute tension pendant la

rupture. L'effet capacitif du matériau isolant arlgpture qui se traduit par une décharge avec

101



Chapitre IV Etude du processus de rupture diélectrique dardarine

une énergie de 1/2GV? et pouvant conduire ainsi & la formation du cragstea éliminer. E

effet, en réduisanteffet de la décharge de la capacité de I'échlamtpar le remplacement du

systeme d’électrode plan/plan par un systeme diélée pointe/pla nous avons remarqué

toujours la présenadun cratere sules échantillons claquées.

Nous pouvongonclure alors que le crate n’est pas une conséquenc claguage qui

survient en post-ruptunmais il est associé au processus de claquage ttiglecet doc ses

dimensions sorgusceptible d’évoluer avec la rigidité diélectrique.

A)

Générateur HT continue

~/

C‘HT
— Décharge de Cyp (1/2C V)
B)
Générateur HT 50Hz sinus Crateres toujours présents
soma 7
"~/ —
int™
qqs 10kQ

Décharge de C

échantillon

Electrodes sphére-plan:

Cratéres toujours présents €——— Cachanition tres faible

Figure 1V.2: Générateur haute tension de rupture diélectrique.cifcuit en tensiol

continue. B) génarateur haute tension alternatree ane grande résistance en «.
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Par ailleurs, nous avons constaté au fur et a reepue nous effectuons dests de
rupture I'apparition de plus en plus de petitestipales blanchs au fond de la cellule c
mesure (Figure IV.3.A)L’examinationde ces particules montre gu’il s'agissaitla matiére
d’alumine éjecté de la surface de l'alumine a lptute diéletrique et leurs dimensiol
correspondent parfaitement a celles des cratéree{. L'image illustrée sur la figure 1V.1.|
montreune de ces particul prise a I'aide d’un microscope optiquglle ne présente aucun
canal de rupture mais elle présente uispersion d'éléments de I'acier inoxyde qui
proviennent de I'électrod®ar conséquent, ces observations monteatles crateres form
sont duesa l'arrachement de la matiére de la surface d’atenconduisant ainsi a la
formation du canal de rupt.. En effet, micrographi¢V.1l prise a I'aide du MEB montt
I'orientation de la propagation des fissures susugface de I'alumir qui sont responsables
de l'arrachement de matiére a cet end

A

2008- 6- 6 10:22

Figure IV.3 : Matiere €jecté a la rupture diélectri.. A) au fond de la cellule de rupture.
Vue de I'une des particules correspondant au @atémicroscope optigt
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Micrographie IV.1 : Fissures conduisant a I'arrachement du cone diéraat

La moyenne des diamétres des crateres a été raegueé un microscope optique
munie d’'une échelle graduée pour chaque épaissesirésultats trouvés sont reportés sur la
figure IV.4.

600 -
® 96%

500 -
A 99,50%

400 -

300 -

Diameétre (um)

200 A

100 -

0 T T T T T 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Epaisseur (um)

Figure IV.4 : Evolution du diamétre du cratére en fonction dpdiéseur

Cette figure montre que le diameétre du crateredaece a augmenter quand I'épaisseur
augmente autrement dit quand la rigidité diéleatidiminue. Plus donc la tension nécessaire

au claquage des échantillons est élevée plus largiion du cratere est importante.
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Par ailleurs, elle montre aussi que pour une épaisdonnée, le diameétre diminue
quand la pureté augmente ce qui est en accordlavemurbe qui donne la variation de la
rigidité diélectrique en fonction de la pureté (fig 111.10). En effet, d’'une part la rigidité
diélectrique augmente avec la pureté et de l'aldatgmentation de la rigidité diélectrique

correspond a une décroissance du diamétre duerater

IV.5. Simulation de la distribution du champ électique et estimation
de I'énergie électrique

La détermination de la distribution du champ élgae ainsi que d’autres grandeurs
au sein du matériau alumine est réalisée gracegicidl Comsol connu aussi sous le nom
FEMLab. Ce logiciel est un outil de résolution diatjon aux dérivées partielles par la
méthode d’éléments finis. Sa base de données ératitts équations permet de modéliser

différents phénomenes tel que I'électrostatique.

La détermination du champ électrique dans un naatéquelconque passe par la
résolution de I'équation de Poisson. En électrapiat la premiére loi de Maxwell ou loi de

Gauss dans le cas d’un matériau isotrope est dgarée

DivE = '% IV.19

Si nous exprimons cette équation en fonction demgal électrique, sachant que :
E=—gradV IV.20

nous obtiendrons I'équation de Poisson suivante :

AV =—'% IV.21

Dans notre étude, la résolution de I'équation d&tctiée dans un systeme de

coordonnées cylindriquesz). En absence de charge I'équation devient alors

0%V (r,0,z) N 10V(r,8,z) 10%V(r,0,z) N 0%V(r,0,z) 3

0 V.22
or? T or r2 0072 072

Dans le cas des problemes a symétrie axiale, lenpekt est indépendant de la

coordonnéd, I'équation est réduite alors a :
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0%V (r,z) 10V(r,z) 0%V(r,z
( )+— ( )+ ( )=O

V.23
or? r or 0z2

IV.5.1. Parametres de la simulatio
Ce travail de simulation est présenté comme url digtide & la déterminatioispatiale
des grandeurs électriquds substr: d’alumine a la rupturel est basé sur la reproduction
la géométrie de I'échantillon et I'environnemedans lequel les expériences ont
effectuées. Unachématisatic de cette représentation a deux elsionsest donnée par la
figure IV.5. Nos études de simulation sont tessur une géométrie a symétrie ax qui
nous permet aingie ramener une structure de trois dimension(xgd,ahe structure a del

dimensiongr,z). Il suffira donc de s’intéresr a la partie de la figure 0>0.

E
e=1,75 —— V=V,

r=0

Figure IV.5 : Exemple de configuration géométrique (électrodegénmaux, milieu isolant

utilisée dans la simulation.

La résolution dé'équatior 1V.23 nécessite la connaissance des conditions limitdes
paramétres du modelea valeur de la tension, est fixée sur I'électrode sphere et corresg
a la tension de rupture donnée en fonction de isSpar de I'’échantillon. L'électrode pla
est reli@ a la masse (V=0).es permittivités relativede I'alumine 96% ede I'huile isolante
(FC 77) sont prises égalas9 et 1,75espectivement. La géométrie de I'électrode sphét

aussi prise en compte comme paramétre de simulateda se traduit paa forme (plane,
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sphere,...) et ses dimensions. Quant a I'électroliera la masse, ses dimensions n’ont pas

d'influence sur nos calculs.

La géométrie et les dimensions considérées dasisnialation sont identiques a celles
des échantillons ayant subi les tests de ruptues. dimensions sont : 3cmx3ctheu d est
I'épaisseur de I'échantillon qui varie de 127um.B42nm. La zone correspondant au cratéere
a l'interface électrode/alumine a été délimitée lsureprésentation de I'échantillon dans la
simulation. Les rayons et les hauteurs mesurésrdéres sont donnés par le tableau 1V.3 :

Alumine | épaisseur 127 254 635um 1,016mm 2,54
96% Rayon (um) 53 87 170 212 249
Hauteur (um)| 50 88 167 130 250

Tableau 1V.3 : Estimation par le MEB du rayon et de la hauteurategres selon

I'épaisseur.

Les hauteurs des crateres ont été déterminées gracemesures par le MEB en
effectuant des coupes sur les échantillons. Dabsilele réduire le nombre de mesures qui
sont difficiles a obtenir, les échantillons choig@ur ces mesures pour chaque épaisseur sont

ceux présentant des diametres de cratere procHawvdieur moyenne mesuree.
IV.5.2. Exploitation des résultats

IV.5.2.1. Distribution du champ selon la configuraion d’électrodes

* Plan/plan

La figure IV.5.a donnée par la simulation représdes lignes du potentiel électrique,
elles sont paralleles dans la zone de I'épaisseiusajtrouve sous I'électrode mais a la triple
jonction (électrode, alumine, huile isolante) légnés sont distordues. Etant donné que
I'électrode inférieure reliée a la masse ne possadeune influence, elle n'a pas été

représentée sur la figure 1V.6.a.

Comme le montre la figure IV.6.b, le champ électeiggst uniformément réparti au sein

du diélectrique et égale au champ de rupture péghdntillon d’épaisseur 635um et de
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pureté 96%. L'uniformité se trouve rompu dans laedriple jonction (alumine, électrode
plane, huile isolante) ou il apparait un champ d'waleur supérieure mais proche a celle du
champ uniforme. Cela explique nos observations raxje@tales concernant I'apparition du
cratere en configuration plan/plan. En effet commechamp électrique est uniforme, la
probabilité qu’un cratére apparait sur 'une owtfa des surfaces est pratiguement la méme.
L’intensification du champ électrique a la triptangtion semble ne pas favoriser I'apparition
systématique du cratere sur la surface de I'édi@ana cet endroit la de triple jonction. Dans
ce cas, en plus de l'effet triple jonction, il faehir compte aussi de la distribution aléatoire
des défauts de surface sur chaque surface de b En effet I'intensification du champ
engendré par les défauts de surface ne peut @lgééevant l'intensification due a I'effet
triple jonction et quand le cratére apparait diéae la surface ou il n’y a pas effet triple
jonction cela peut s’expliquer par la prédominaded’intensification du champ induite par

les défauts de surface par rapport a celle inghaitd’effet triple jonction.

Cantour; Electric potential Max 1.261e4
4
w10 %10

[=|1.196
] 1.132
==|1.067
==|1.002

: \ \\ \\\\ | e

\ | 0,808
(0.7 44
0674

3 /} // o
/) 0485

1 0.4z

z (m)

0.356

0.291
-1 0.226
n.1e2

0047

0.032

0.002 0003 0004 0005 0006 0007 0008 00089 001 0011 0012 0013 0014 0015 Min: 323.376

r(m)

Figure IV.6.a : Lignes du potentiel électrique en configuratiomgtéan
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Electric fiald, norm WMax 2T22a7
w10’
0o
25
D.ooa
0.008
=2
D.oo4
D.ooz
- 415
£ 0
N
-0.002
- 41
-0.004
-0.008
0s
-0.008
0,01
ooz 0 0ooz 0004 0005 O0O0DE 007 0012 0014 0016 DB 002
Min: 5.584e-10

r(m)

Figure IV.6.b : Distribution du champ électriqgue en configuratidangplan

» Sphere/plan

Contrairement a la configuration plan/plan, lesndig du potentiel divergent et il
apparait des zones d’intensification du champ atpat trés importante au voisinage de la
surface en contact avec I'électrode sphere (fig\ire).
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Eiface: Elocing potentisl Contear Elactne potents Mzr 1 ISted  Max % 2940d
4

A1)

(m)

N

[ER ]

o.6ar

a2
Min 333375 Mncd

r(m)
Figure IV.7.a: Ligne et distribution du potentiel (en Volts) élegtie a la rupture

diélectrique en configuration sphere/plan

Bl Taka, s W IDEaT V/m

Epaisseur z (m)

: ! ! ) . e bka 840 \V/m
r(m)
Figure IV.7.b : Distribution du champ électrique a la rupture diigue en configuration

sphére/plan.
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Nos tests de rupture en AC ont montré que le alans le cas d’'une configuration
sphére plan apparait toujours a la surface en coatec I'électrode sphére. L'intensification
du champ électrique induite par cette configurati#lectrodes est donc trés importante. En
effet, pour les échantillons d’alumine 96% d’épaiss635 um qui possedent un champ de
rupture égale a 20,37 kV/mm, cette intensificationchamp atteint la valeur de 94,6 kV/mm
alors gu’en configuration plan/plan lintensifiaati du champ di a I'effet triple jonction
atteint 27,22 kV/mm. La figure 1V.8 illustre le ah@a de rupture et le champ électrique

maximal local, autrement dit l'intensification dinamp, atteint a la rupture pour chaque
épaisseur.

T T T T T T T T T T
x —=— Champ de rupture
40 —e— champ électrique local m

o 130

120

30+ 110 m

- 100
- i
\ L 90
[
\ 80
104 © . I

T T T T T T T T T 70
0.0 0.5 1.0 15 2.0 2.5 3.0

20

(kV/mm)
(wwypx)

rupture

E

épaisseur (mm)

Figure 1V.8 : Evolution du champ électrique local maximal démpar la simulation et

du champ électrique de rupture expérimental entiimmcle I'épaisseur.

IV.5.2.2. Détermination de I'’énergie électrique efonction de I'épaisseur
Les figures IV.9 et IV.10 présentent la simulatide la répartition de la densité
d’énergie électrique a la rupture dans I'échamtilemtier et dans la zone correspondant au
cratére respectivement dans I'alumine 96% pourdi#érentes épaisseurs. Comme pour le

champ électrique, elles montrent aussi lI'apparitden zones d’intensification de densité
d’énergie électrique.

De la simulation de la densité d’énergie électridams I'échantillon qui est donnée par :
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w=1/,DE V.24
ou D est le déplacement électrique

on déduit I'énergie électrique dans un volume V :

w = [ff, wdv V.25

L’énergie électrique stockée dans I'échantillonieangainsi que celle stockée dans le
volume correspondant au cratére a été calculéeghmgue épaisseur et reportée sur la figure
IV.11. L’amorcage de la rupture diélectrigue estacterisé par la formation du cratere.
L’énergie électrique stockée dans le volume de ématcorrespondant au cratere est alors
libérée conduisant a la formation du cratére. Cétiergie peut étre considérée comme étant

I'énergie nécessaire a 'amorcage de la rupturectigque.
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Figure IV.9 : Distribution des densités d’énergie électriqua @pture pour les différentes épaissewas0,127 mm. b) 0,254mm. ¢)0,635 mm.
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Figure IV.11 : Evolution de I'énergie électrique selon I'épaisseur

IV.6. Corrélation entre le renforcement mécanique € le renforcement

diélectrique de I'alumine par la zircone

Cette partie du travail concerne I'étude de laditéi diélectrique du matériau composite
alumine zircone choisi en raison des bonnes pri@sri@écaniques, sous certaines conditions
(% de zircone, taille des grains,..) qu’elle préseromparée a I'alumine. En effet, sous I'effet
d’'une contrainte mécanique, la transformation gatéglie —monoclinique de la zircone trés
utilisée pour le renforcement mécanique de I'allenipermet de stopper la propagation des
fissures dans le composite alumine/zircone et amegliainsi sa ténacité et sa contrainte a la

rupture.

IV.6.1. Phases de la zircone
La zircone peut présenter trois formes polymorpésgselon la température avec trois

structures cristallographiques possibles : monmgl® quadratique et cubique.
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A température ambiante et jusqu’'a 1170°C, elle gr&s une structure monoclinique puis
elle se transforme en phase quadratique qui denséalvke jusqu’a 2371°C. A partir de cette
température, la zircone se stabilise dans la pbalsjue jusqu’a la fusion. Le frittage de la
zircone a des températures voisines de 1500°C,udoddnc a l'apparition de la phase
quadratique. Lors du refroidissement, la transfoionanverse se produit accompagnée d’une
augmentation du volume a cause de la différenceaesnétres de maille des deux structures
induisant ainsi des microfissurations qui peuveérdg @ommageables au matériau. Pour éviter
cet endommagement, la zircone est stabilisée @apbdse quadratique ou cubique grace a
I'ajout de divers oxydes tel que I'yttrium £§83) en respectant un bon dosage du I'ajout et la

température de frittage (figure 1V.12).
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Figure IV.12 : Diagramme de phase de 20,03 [SCO 75].

IV.6.2. Renforcement de l'alumine par transformation de phase de la zircone

(quadratique-monoclinique): transformation martensitique

La transformation quadratigue-monoclinique de lxarie est une transformation de
type martensitique. Une transformation martenstiggst une transformation associée a
I'origine aux matériaux métalliques puis étendur muatériaux céramiques ainsi qu’a un tres
grand nombre de minéraux et peut étre défini corsmite « La transformation martensitique
est une transition structurale displacive du prenoedre présentant une déformation
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homogeéne du réseau cristallographique, constitesengellement par un cisaillement »
[DEV 04].

La transformation displacive est caractérisée pard&placements atomiques de 'ordre
de grandeur d’'un dixieme de la distance interatamidjs sont parfaitement corrélés pour un
tres grand nombre d’atomes de maniere qu’ils irmhiisine déformation homogéne de la
maille cristalline sans gu'il y ait de diffusionelchangement microstructural engendré par

cette transformation se déroule essentiellementipaillement.

A température ambiante, la zircone quadratique friisige retenue est métastable et
tout apport d’énergie pourra la faire évoluer J&at stable monoclinique. Par exemple sous
I'effet d'une sollicitation externe, le champ dentainte au front d’'une fissure provoque la
transformation quadratique- monoclinique. L’'augnagiph du volume causée par cette
transformation, va exercer des contraintes de cesspn sur la fissure et empécher ainsi sa

propagation.

L'incorporation de la zircone en petite quantitéglda matrice d’alumine peut amener
cette derniere a développer, sous certaines congjti des propriétés mécaniques
considérablement améliorées par rapport a l'alumunére méme a la zircone. En effet
certains travaux [GUT 06] ont montré que le comigoalumine + 10% (en volume) zircone
offre des propriétés mécaniques plus intéressaeparees a celle des autres composites
alumine zircone. Sa ténacité 6,1 MpHrest largement supérieure a celle de I'aluming,2
Mpa m“?) et sa contrainte & la rupture, supérieure a 65& Miépasse largement celle de

I'alumine (>250 Mpa) et de la zircone (>500Mpa).

La transformation de phase quadratique-monoclinideida zircone dans la matrice
d’alumine selon le processus décrit précédemmend ¢srigine de cette amélioration. La
condition nécessaire pour une telle améliorationl@&gétention post frittage de la phase
quadratique de la zircone dans la matrice d’alumiiedte rétention peut étre possible grace a
des stabilisants étrangers en trés petites quarditéuniquement a l'effet stabilisant de la
matrice d’alumine lorsque la proportion de la zireaans la matrice ne dépasse pas 10 % (en

volume).
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IV.6.3. Elaboration des échantillons alumines et amine-zircone
L’élaboration des échantillons nécessaires a nainde a été effectuée en utilisant la
méthode conventionnelle décrite au chapitre |. pkis des échantillons alumine/zircone, des

échantillons alumine pure servant d’échantillomsdins ont été élaborés.

IV.6.3.1. Mise en ceuvre des poudres
La poudre d’alumine utilisée nous est délivrée garcompagnie Alfa Aesar. Elle
présente une phasede pureté 99,9% et possédant une taille de gmif gdm. Quant a la
poudre de zircone, elle possede une pureté de 98ta¥e taille de grain inférieure a 1um.

La poudre de zircone est fournie stabilisée ave@bd’yttrium.

Etant donnée la faible quantité des poudres uttiske mélange formé de 83-0+10%
en masse de Zg(est réalisée par voie humide. Afin d’éliminer &gglomeérats et réduire les
agrégats pour obtenir un mélange homogene, noussaxwersé dans le flacon contenant le
mélange (Alumine+zircone+eau) des billes d’alumitgd0 mm de diametre. Ensuite nous

I'avons laissé dans un broyeur pendant 24 heurss @ve vitesse de rotation moyenne.

A la fin du broyage, les billes d’alumine sont s&es a I'aide d’'un tamis et le reste est
mis dans une étuve réglée a 100°C pendant 24 heoresle séchage. La matiere ainsi

obtenue est ensuite broyée puis passée au tamis.

La mise en forme est effectuée par pressage uaieaavec une pression de 14MPa.
Une masse de 3g de poudre (que ce soit poudre ndizu ou poudre du mélange
alumine/zircone) est pesée puis introduite dans mma¢rice cylindrique de 30 mm de
diamétre. Une pression uni-axiale est alors appéqa l'aide d’'une presse. Avant le
relachement du piston, la pression est maintenlzevaleur 14 MPa pendant une minute.
L'objectif de cette opération est d’obtenir destilas avec une meilleure densité et une

bonne tenue mécanique a cru.

En raison de la bonne tenue mécanique a cru diigapart de nos échantillons, nous

avons supprimeé I'étape qui consiste a faire sutdialpblement aux poudres un ajout de liant.

IV.6.3.2. Frittage
Les comprimés obtenus apres I'étape de pressagdrisis sous air a I'aide d’un four
de type Nabertherm, modéle LHT04/17. Le cycle d&afie pris en compte est le méme pour

tous les échantillons et est :
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Vitesse de montée en température ggidnea 500°C : 80°C/h
Vitesse de montée de 500°C a la température ttigki 1700°C : 600°C/h
Durée du palier de frittage a 1700R : 1

Vitesse de descente en température de 1700%Gmank: 80°C/h

La premiéere étape du frittage partant de la teatpée ambiante jusqu’a 500 °C
consiste a éliminer I'eau contenue dans les pastilEn effet, nous avons remarqué de la
mesure de la masse de chaque échantillon avaptéd #ittage une diminution dont I'écart
relatif est estimé a environ 5.67%. Cette difféeene peut s’expliquer que par I'élimination
de I'eau des pastilles. Au-dela de cette tempéraliétape suivante est caractérisée par un

retrait géométrique des pastilles et une diminusignificative de la porosité.
I\V.6.4. Caractérisation physico-chimique des échailons

IV.6.4.1. Densité
La mesure de la masse volumique des échantillamésfipeut étre effectuée par deux
méthodes :

La méthode géomeétriqueg = m/V

Poussée d’Archimédep: = —4— 5,

Mair—Meau

Comme nos échantillons frittés présentent une fgpmesique globalement parfaite la
méthode géométrique a été utilisée pour la détetiim de la masse volumique. Les résultats
trouvés sont environ 3,79 g/@mpour l'alumine et 4,1 g/ch pour la composite

alumine/zircone

IV.6.4.2. Microstructure

Les microstructures obtenues a I'aide du MEB septésentées sur les micrographies
IV.2.a et IV.2.b. La micrographie 1V.2.a montre f@crostructure de l'alumine seule, elle
présente une microstructure assez dense tout col@mnmeicrostructure de la composite
alumine/zircone donnée par la micrographie IV.Zlette derniere présente un contraste

important qui nous permet de distinguer entre taig d’alumine et les grains de la zircone
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de taille assez faible et qui forment une phaserskgre entre les grains d’alumines (aux
joints de grain).

i3
wg

49k

P— B
Sk BEHBL 18 'ﬁd

»

Micrographie IV.2 : Microstructure de : a) alumine. b) alumine/zircone.

IV.6.4.3. Diffractométrie des rayons X
Les diffractométries des rayons X mettent en éwidetne trés grande majorité de la
phase quadratique de la zircone dans la matridendiae (figure IV.13). Cependant une
présence de la phase cubique n'est pas exclueesapids correspondant a cette phase se
trouvent noyés dans ceux de la phase quadraticareaileurs les parameétres de maille
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donnés se trouvent un peu différent de ceux dédagquadratique de la zircone sans ajouts
stabilisants. En effet cette différence est ex@apar la substitution des ions de zirconium

par d’autres cations comme yttrium dont le rayonigoe est plus grand que celui de la

zircone
o _
<)
' I ' I ' I ' 1
40 60 80 100
20 (9

Figure IV.13 : Spectre en diffraction X pour la composite@d/ZrO,. Les indices en
couleur rouge indiquent les pics de la phase qtigdeade la zircone. Les autres pics

correspondent a la phagealumine

IV.6. 5. Etude de la rigidité diélectrique des échatillons
Afin d’assurer un bon contact avec I'électrode, éebantillons ont subi un polissage

identique avec des disques a difféerentes granule&Q-220-1200 successivement.

Les tests de rupture sont effectués sous une temdiernative a 50Hz. Le systéme
d’électrode utilisé est sphére plan. L'épaissels @éehantillons alumine et alumine zircone
soumis au test de claquage est d’environ 2,3 mm.résultats expérimentaux au nombre de
huit points pour chaque matériau sont traités davetatistique de Weibull. La figure IV.14.a
illustre les points de rupture de chaque matérg@wniine et alumine/zircone) ainsi que leur
probabilité cumulée de rupture, les points suiygatiguement la méme allure, les intervalles

de confiance des champs de rupture pour chaqueriauatéont distincts sauf pour les
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probabilités cumulées inférieures a 30% ou lesnmatkes se chevauchent. Le parametre 3
vaut 28,4 dans le cas de l'alumine et 14,85 dartm$edu composite alumine/zircone. Cela
montre que la dispersion est plus importante darcm$é du composite alumine/zircone mais
en générale elle reste relativement faible et damroductible des valeurs du champ de

claquage.

63.2

= Alumine
A Alumine/zircone

Ln(1/1-p)
probabilité cummulée %

0.1 95

E (kV/mm)

Figure 1V.14.a: La probabilité cumulée du champ de claguage fialumine seule et la
composite alumine-zircone selon le diagramme debWleavec des intervalles de confiance a
90 %.
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Figure IV.14.b : Rigidité diélectrique de AD; et Al,O3/ZrOs.
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Les résultats trouvés et illustrés sur la figure.1A/b montrent que la rigidité
diélectrique du composite I'alumine/zircone, ottdaeur en alumine est d’environ 90%, est
supérieure a celle de l'alumine alors que cettenidex présente une pureté tres élevée
(99,9%). La différence relative est de 16%, assgaortante pour affirmer que la difféerence
de la rigidité diélectriqgue n’est pas due a destélations dans nos mesures. Par ailleurs, les
intervalles de confiance des valeurs du champ geure pour chaque matériau représentés
sur la figure 1V.14 montrent qu’ils ne sont pasremtélés et qu’il y a une nette différence
entre la limite supérieure de l'intervalle de canfie du champ de rupture de I'alumine et la
limite inférieure de [lintervalle de confiance dithamnp de rupture de la composite
alumine/zircone. Cette différence est estimée a.82%

Cette amélioration de la rigidité diélectrique aitibuée a la transformation de phase
quadratique-monoclinique de la zircone dans I'aheniToutes les conditions pour que cela se
produise sont reunies. En effet, le spectre deadifion X du composite AD3/ZrO, montre la
présence de la phase quadratique de la zircone’damsine et I'application de la contrainte
électrigue induit donc cette transformation quice@ampagne par I'augmentation du volume
des grains de la zircone. Les défauts ou les fisspréexistants et qui sont susceptibles de se
propager se trouvent alors retardé causant amsgjithentation de la rigidité diélectrique. De
cette étude on peut conclure que le mécanismeadeaye diélectrique des céramiques a base
d’alumine est fortement associé a la propagatioa figsures et tout changement de
comportement de ces derniéres, influence la rigidi¢lectrique.

IV.7. Interprétation du processus de claquage diétgrique de I'alumine

Nous avons vu précédemment que l'initiation daufgture commence par la destruction
locale du matériau d’ou la formation du cratérs wisible pour des épaisseurs importantes (>
600um) dans la zone ou les contraintes se trountantsifié par la configuration géométrique
des électrodes et les défauts sollicités par ltédee a I'application du champ électrique. Par
ailleurs nous avons remarqué qu'un obstacle a tmgmation de la fissure comme la
transformation de phase de la zircone dans la ceadalumine, de la phase quadratique a la
phase monoclinique, déclenchée par I'applicationnd’ contrainte électrique améliore le
champ électrique. Tout ceci nous amene a schéanddisupture diélectrique selon les étapes
illustrées sur la figure 1V.15.
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[ Electrode supérieur% [ ] [ ]

e
\
[Electrode inférieu\e\L \ ] [ | \ ]

\
Intensification du champ | | Formation du cratéere Propagation de I'arc électrique|:
électrique Propagation de la fissure| | formation du canal de rupture

Figure IV.15 : Schématisation du processus de rupture diéeetri

En effet, I'application d'une tension suffisammemportante, induit des zones
d’intensification du champ électrique dont l'appan dépend de la configuration
géomeétrique des électrodes et de la distributiendégéauts surfaciques. A lintensification du
champ électrique est associée une intensificatehadcontrainte mécanique si importante
gu’elle cause une destruction locale brutale duéraat qui se manifeste par I'éjection de la
matiere et I'apparition du cratere. Ce dernier g considéré, apres sa formation, comme

un défaut concentrateur de contraintes.

Le choc causé par cette destruction brutale con@uid propagation des fissures
notamment de la fissure principale qui se propatgiawers I'épaisseur et qui est responsable
du claquage diélectrique. La propagation de ce$tuife principale, a partir du fond du
cratére jusqu’a l'interface opposé, est suivielpgsropagation de I'arc électriqgue conduisant

ainsi a la formation du canal de rupture (MicrodniadV.3) et au claquage diélectrique.

Notons que contrairement aux travaux dOwate [OWRa,9 OWA 92b], nos
observations exposées précédemment (8. 1V.4) murgres 'étape de propagation du canal
de rupture vient aprés la formation du cratére gjavere étre une étape cruciale dans le

processus de rupture diélectrique de I'alumine.
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Canal de rupture

X178 188pm BEE1 24 &7

Micrographie IV.3 : Aspect de la rupture diélectrique a I'intérieure

de 'alumine.

IV.8. Modélisation de la rupture diélectrique dansl’alumine
Comme le processus de rupture diélectrique est fiarséa propagation d’'une fissure
principale, le critere de Griffith qui aborde lapture mécanique fragile d’'un point de vue
énergétique peut étre exploité pour interpréteidguage diélectrique dans les céramiques et

dans I'alumine en particulier.

Selon Griffith, le processus de séparation a pditin milieu continu autrement dit la

création d’'une fissure exige une énergie qui egpgutionnelle a l'air créée [BUI 77] :
dW; = y2nds IV.26

vy étant I'énergie superficielle caractéristique daténiau,ds étant I'aire géométrique de la

nouvelle fissure.

L’augmentation de I'énergie de surface nécessaige cGéation d’'une fissure ne peut

provenir que de I'énergie de déformation élastiquiese libere lors de I'avancée de la fissure.

Le critere de Griffith suppose l'existence de dé&als que les entailles, provoquant
des concentrations de contraintes, a partir desquna fissure peut se propager. Il stipule que
la propagation d’'une fissure se déclenche quantkiife élastique libérée au cours d’'un
avancement élémentaittn de la surface est au moins égale a I'énergie dadion de
surface de fissure. Autrement dit, une fissurerspame si la perte infinitésimale de I'énergie
élastique est suffisante pour I'accroissement dfisseire. Cela se traduit par I'équation :
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dw, _ dw,

V.27
da ~— da

ou a représente la taille du défaut initiale.

Ce critere peut étre utilisé pour déterminer laeualde la contrainte critique en traction pour

qgu’une fissure (ou défaut) d’une certaine dimengioisse se propager.

Dans une rupture diélectrique, en analogie aveomeept de Griffith, 'énergie libérée
considérée est d'origine électrostatique et élastidn effet, sous I'application d’'un champ
électrique, une énergie élastique et électrostatiggt stockée au sein du matériau, a une
valeur critique du champ électrique cette énergidileérée permettant ainsi la propagation de

la fissure.

La densité d’énergie totale sous I'effet d'un chaggrtrique appliqué est donnée par la

somme :
W = Wy + W, IV.28
ouw,; représente la densité d’énergie électrostatiqestelonnée par :

w=1/,DE IV. 29

avec D est le déplacement électriglle ¢E )

Sous l'application d’'un champ électrique suffisammélevé, les forces apparaissant et
agissant sur une unité de surface définissentdeaintes a l'intérieure du diélectrique. La

densité de I'énergie de déformation élastique doesacontraintes s’exprime alors par :

W, = — IV.30

ou Y est le module de Young,représente la contrainte de Maxwell induite paplication

du champ électrique et dont la forme simplifiéedesinée par :

o =1/, eE? Iv.31
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En assimilant le canal de rupture a une géoméghiedrique de rayon r et de longudur
et en remplacant les équations V.29, IV.30 et IVdans I'équation V.28, la variation de

I'énergie quand le canal de rupture progresse édi@mentl est alors donnée par :

aw = (Legz + LB Lz V.32
= 28 8 Y nr .

Dans le cas des céramiques ou le module de Youhgtres élevé, la partie
électrostatique dans I'équation 1V.32 est domingter des champs électriques inférieure a
la valeur de 1DkV/mm . Comme les champs de claquage dans leérefiffes alumines
étudiées est de l'ordre de quelques dizaines denkVkt que l'intensification du champ
électrique local n'atteint pas 1RV/mm, on peut négliger la composante énergietiglas. En
effet pour une valeur de champ électrique égal@k¥//nm, la partie électrostatique est de
I'ordre de 16 J/nt alors que la partie de I'énergie élastique estatdre de 10’ J/nT. Par

conséquent pour les céramiques I'équation IV.32ésktite a :

1
dW = EsEznrzdl V.33

Par ailleurs I'accroissement de I'énergie nécesgaour la création d’'une nouvelle surfatse

autrement dit pour la progression du canal de regiune longueudl est :
dW; = y2nds = y2nrdl IV.34

Le critere qui détermine le champ critique de ruptdiélectrique est de ce fait basé sur
I’équilibre entre I'énergie électrostatique restigulors de I'avancée d’une fissure et I'énergie

dissipée par la création de nouvelles surfaces :

aw = aws IV.35
dl — dl '
Et le champ critique est alors donné par la refatio
1
4y \ /2
E =( 4 ) IV.36
Eo&rT

Dans le cadre d’'une rupture mécaniqudéfinit I'énergie de surface de rupture. Elle est

estimée a partir de tests de rupture mécanique @éésompose en deux termgst y, . Par
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ailleurs cette énergie de surface de rupture &étra la ténacitd, . et au module de Young

Y selon la relation :
Kic
y=ys+yp=7 1V.37
ouy; représente I'eénergie libre de surface,gkénergie de déformation plastique.

Dans la majorité des cas, les tests de rupture mitgea effectués sur différents
matériaux ont montré que I'énergie libre de surfas¢ négligeable devant I'énergie de
deformation plastique. En effet, pour les solidgs varie de 164 16 mJ/nt alors quey, ne

dépasse pas 1J/nf[FIS 07].

Dans notre étude nous avons tenu compte que derdiénlibre de surface. Les valeurs
de cette derniére en fonction de la pureté détersirexpérimentalement et présentées au
chapitre Il (8. 111.3.2.4) ont été utilisées podéterminer les valeurs du champ de rupture
théorique calculées selon I'équation IV.36. Lesultéss trouveés sont reportés sur le tableau
vV.4:

Tableau IV.4 : Valeurs expérimentales de I'énergie de surfackiehamp de rupture

diélectrique théorigue en fonction de la pureté.

Teneur en aluminge 92 96 99,5
%

Energie de surface 22,3 55 40
(mJ/nf)

Champ de ruptur

D

11 17 14,4

calculé (kV/mm)

La valeurs du rayondu canal de rupture pris en considération dadgtermination du
champ de rupture a été estimé a partir des imagses & I'aide du MEB et vaut ufn. La
courbe V.16 montre une comparaison entre les v&ldu champ de rupture expérimentales

et celles calculées pour deux valeurs de la tdilldéfaut r en fonction de la pureté.

128



Chapitre IV Etude du processus de rupture diélec&idans I'alumine
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Figure IV.16 : Comparaison entre les champs de rupture expérimnreptdes champs de

rupture calculés avec rgh et r=1@m.

La différence entre les valeurs des champs détésmaxpérimentalement et ceux
déterminés avec r =lifnh selon I'équation IV.36 est de I'ordre de 30%. €wgant la valeur
du rayon est surestimée en raison de la dilatdgtiermique survenue au passage de l'arc
électrique. En prenamtde I'ordre de 5um qui représente la taille des grains des alumines
étudiées, les résultats théoriques s'approchentédedtats expérimentaux. En effet, comme
la rupture diélectrique et la propagation du catekupture survient a partir d'un défaut de
surface, on peut considérer quelans I'équation 1V.36 représente la taille de ééadt. La
micrographie IV.4 prise au MEB représente un typedéfaut surfacique de I'alumine, il
correspond a une cavité d’'une dimension de 1,15junméme ordre de grandeur qu’ont les
defauts de Griffith qui sont a l'origine de la rupg mécanique dans les matériaux fragiles tels
que les céramiques. Ce défaut mis en contact amec dlectrode est a l'origine de
I'intensification du champ électrique et de conttaimécanique locale. Atteignant une taille

critique par la suite, il sera susceptible de déter une rupture diélectrique.
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43 SEI

Micrographie IV.4 : Un exemple de dafit surfacique d’'une alumi

Par ailleurs,l'énergie électrique dans la zone correspondantcratere détermin
précédemment qui est de I'ordre de ©J est supérieure & I'énergie de formation du g
qui est de l'ordre de 10J et qui est donnépar le produit de I'énergie de surface pa
surface du cratére. Dans le ca les dimensions du cratere stms importants, il faudrait

tenir compte de I'énergie de formation du cratéesd’équatiorlV.27.

IV.9. Conclusion

L’objectif de ce chapitreétaitI'interprétation du processus de rupture diéleatigans
les céramiques a base d’alumi L'exploitation des résultats obtenues dans le ¢halil et
les observations optique et au Mlont permis de considérer que leaquage diélectrique
d’'origine électromécanique est le mécanisme le miadapté pour décrire la ruptt

diélectrique de I'alumine.

Pourconforter cette hypothése, I'étude de la rigidi@attriquede I'alumine avec 109
d’ajout de zircone a été entrese. Les résultats ont montré que ce composite e sme
meilleur rigidité diélectrigue comparée a I'alumipeare. Cete amélioration est attribie a la
transformation de phase de la zircone dans la ceatfialumine qui survient a I'applicatic
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du champ électrique et qui retarde la propagaties fissures. L’apparition du claguage
diélectrique est donc liée au comportement et gorapagation des fissures dans le
diélectrique.

Par ailleurs, la simulation de la distribution champ électrique dans le matériau révele
des zones d’intensification du champ électriqueeadge par la configuration géométrique
des électrodes et les défauts de surface de I'mkinhia formation du cratere prend souvent
naissance dans la zone d'intensification du changrtréque a partir d'un défaut
microscopique. L’initiation de la rupture étant aetérisé par la formation de ce cratere,
I'énergie électrique stockée dans le volume de ématcorrespondant au cratere et libérée
apres la formation de ce dernier peut étre consgdéomme étant I'énergie nécessaire pour

I'amorcage de la rupture diélectrique.

Le modéle d'origine électromécanique le mieux aglgmur décrire le processus de
rupture diélectrique est celui développé en analayiec la théorie de rupture fragile de
Griffith. La rupture diélectrique n’est possibleiegsi une fissure se propage a travers
I'épaisseur et relie les deux électrodes. L'auglu@nt de I'énergie de surface nécessaire a la
création de nouvelle surface (fissure) provieneesisllement de I'énergie électrique qui se

libére au fur et mesure que la fissure progresse.
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Conclusion générale

Ce travail de thése a pour objectif I'étude desgppérés de la conduction électrique
dans les céramiques a base d’alumine d’'une p&atdgitermination de la rigidité diélectrique
ainsi que lidentification du mécanisme a l'origimke I'initiation de rupture diélectrique

d’autre part.

Dans la premiere étape de cette étude qui conaisigentifier le mécanisme de
conduction électriqgue nous nous sommes intéresdés éramiques avec des teneurs de 96%
et de 99,5% en alumine, de méme épaisseur 635 g EMe taille de grains (5um). Les
résultats ont montré que le phénomene de transpeams ces matériaux passe d’un
comportement ohmique pour des champs électriquesid®és comme étant faibles a un
comportement limité par la charge d'espace pour daleurs de champ électriques
supérieures. Une augmentation de la températurteitmem a 'augmentation de la densité du
courant de conduction et anticipe la transitiorcdeportement. La teneur en alumine semble
ne pas influencer la densité de courant de cormugtdur les températures considérées dans
notre étude autrement dit la conduction électridales I'alumine n’est pas influencée par les
ajouts et les impuretés quand leurs taux varietreeh5 et 4% et ceux quelque soit leurs
natures. L'alumine étant un matériau non parfaitcénduction électrique dans le domaine
limité par la charge d’espace est gouvernée awsslapdensité des piéges présents en son
sein. La diffraction X a montré linexistence deaph secondaire dans les alumines
considérées pour cette étude, ce qui nous condwididcer que ce sont les joints de grains qui
constituent la majorité des pieges qui rentrentieendans la conduction électrique dans
'alumine, pour ce qui est des pieges profondsuecqrrespondent aux défauts ponctuels, ils
sont de densité moins importante dans I'aluminas lonc la densité de joints de grains est
élevée (tailles des grains petits), plus il y apbeteurs de charge qui sont piégés. La
conduction électrique est alors freinée du faitl'damobilisme de charges piégées. La
température contribue a la conduction en réduiabarriere des piéges et en libérant ainsi

les charges de leur piege.

Dans la seconde étape, I'étude expérimentale dgidité diélectrique de ces matériaux

a été entreprise. Les mesures ont été effectuéeformtion de difféerents parameétres :

133



épaisseur (254 um a 2.5 mm), vitesse de montéernsioh (de 0,6 a 20 kV/s) et degré de
pureté du matériau (92%, 96% et 99%). L’analyseréssltats avec la statistiqgue de Weibull
montre une diminution du champ de claquagetec I'épaisseur, une variation de ce dernier
avec la vitesse de montée. Contrairement aux mesligreonduction, la rigidité diélectrique
dépend de la pureté. Elle augmente avec la temeaiuenine quelque soit les constituants des
ajouts et des impuretés. La mesure de la rigidiééectrique de I'alumine monocristalline
(saphir) d'épaisseurs 2,54 mm montre que cettei@terprésente une rigidité diélectrique
faible comparée aux alumines de pureté 96% et 989&¥Eme épaisseurs. En effet, comme
pour le phénomene de conduction sous fort chamgtrigjee, les joints de grains qui
constituent des piéges aux porteurs de chargeaussi un réle important dans la tenue du
matériau au claquage diélectrique. Or I'alumine awistalline ne présentant pas de joints de
grains, sa structure est dépourvue d’'une quantit€idérable de pieges peu profonds, ce qui

favorise le phénomene de conduction et par la siitaquage diélectrique.

L’observation des échantillons claqués au microscamontre pour chacun d’entre eux
la présence d'un canal se terminant par un cratérda surface en contact avec I'électrode
sphére. La zone de rencontre du canal et du cré@eénbouchure) présente de la matiere
fondue solidifiée et plus on s’éloigne de cetteezpius les grains de la surface du cratére
semblent étre intacts. En configuration d’électoglan/plan, le cratére prend naissance sur
'une ou lautre des surfaces en contact avec dtébele avec pratiguement la méme

probabilité.

La derniére partie de ce travail a été consactéalatermination du mécanisme qui est
a l'origine de claquage diélectrique. En se réfemux résultats expérimentaux précédents
ainsi qu’aux observations post rupture et en coargales caractéristiques des mesures
expérimentales a celles des modeéles de claquatgtdigue connus dans la littérature, un
modeéle de rupture d'origine électromécanique apitposé. En effet, la variation de la
rigidité diélectrique en fonction de la vitesserdentée en tension exclut a priori l'origine
électronique du claquage diélectrique et I'incohéeeentre la mesure de la conductivité
électriqgue qui reste inchangée en fonction de fetpuet les mesures de rigidité diélectrique

qui augmente avec la pureté exclut I'origine thepmei du claquage diélectrique.

Pour corréler l'intensification du champ électrigee la formation du cratére qui
caractérise I'initiation du claquage diélectriqguae simulation a I'aide du logiciel FemLab de
la distribution du champ électrique a la rupturesdBalumine a été entreprise. Les résultats
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ont montré qu’en configuration sphere/plan, un ghahectrique élevé est repéré au voisinage
du point de contact de I'électrode sphére aveculfase de l'alumine avec un ordre de
grandeur qui peut atteindre plus de treize foivdeeur du champ électrique de rupture
apparent (V/d) pour les épaisseurs largement guypés a la valeur du rayon de courbure de
I'électrode spheére. Cette intensification du chagtgetrique explique la formation du cratére
a cet endroit 14, en configuration sphére/planc@&nfiguration plan/plan, I'intensification est
produite dans la zone triple jonction (aluminectlede plane, huile isolante), mais elle est de
moindre importance et vu que la distribution defadls qui peuvent aussi induire une
intensification du champ électrique est aléatdeesratéere peut se former sur I'une ou l'autre

surface avec une probabilité pratiquement égale.

Par ailleurs, I'étude de la rigidité diélectrique ld composite alumine zircone a montré
le r6le du processus mécanique dans le renforcemiétectrique de l'alumine et par
conséquent l'origine électromécanique du claquagiearique. En effet, il est connu que
I'ajout d’une petite quantité de zircone a I'alumipermet cette derniére d’avoir une meilleure
résistance a la rupture. Le mécanisme de renfortere cours de l'application d’une
contrainte mécanique s’opére par une transformad®rphase de la zircone de la phase
guadratique a la phase monoclinique qui S’accompagn une augmentation de volume des
grains de zircone faisant ainsi un obstacle a d@auyation des fissures. Cette transformation
de phase est aussi responsable du renforcemeettdigle de I'alumine en retardant la
propagation des fissures notamment de la fissuneipale reliant les deux électrodes (canal
de rupture) qui s’avere étre donc a l'origine dagclage diélectrique dans I'alumine.

Le processus de rupture dans les céramiques éenluiois étapes. La premiére,
considérée comme étant cruciale, consiste en laafion du cratere qui peut étre di a
l'intensification locale de contraintes induites fapplication d’'un champ électrique. Cette
intensification dépend de la forme géométrique élestrodes et de la présence de défauts
fragilisant la structure, ce qui entraine une desion locale brutale du matériau. La seconde
consiste en la propagation, a partir du fond duéceajusqu’a la surface opposée, d’'une
fissure et suivie a la fin du processus par la ggagion de I'arc électrique le long de la
fissure. La propagation de 'arc électrique a trava fissure cause la fonte de matieére tout au
long de la fissure conduisant ainsi a la formationcanal de rupture. Le modéle de rupture
diélectrique le mieux approprié pour décrire le gassus de rupture dorigine
électromécanique est celui basé sur le critéreriféticappliqué a la rupture diélectrique en

analogie avec la rupture mécanique des matériagilds. En effet, la rupture diélectrique
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survient lorsque la variation de I'énergie éledimtigue stockée due a l'application d’'un
champ électrique est supérieure a celle nécegsairela formation de la fissure (canal de
rupture) a I'origine de la rupture diélectrique.

Dans ce travail, l'influence de la microstructurar des propriétés diélectriques
notamment sur la rigidité diélectrique des céramsqi base d’alumine a été aveéree.
Cependant, il serait intéressant d’approfondirrexsherches dans ce sens en contrdlant les
différents parametres intrinseques et extrinsequesgvenant dans les différentes étapes
d’élaboration de ces céramiques autrement dit enir@ant la microstructure. En effet,
I'élaboration de substrats isolants compatiblex déxolution des technologies de puissance
haute tension dépend en grande partie du bon choiux et des types d’ajouts ainsi que du
mode et de la température de frittage. L'évolutierla conduction électrique d’'une part et de
la rigidité diélectrique de l'autre reste donc itpate a déterminer en fonction de I'évolution

de la microstructure.
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Etude des phénoménes de conduction et de ruptureéiectrique dans les céramiques a haute

teneur en alumine

Ce travail de these porte sur I'étude du comporterdelectrique des céramiques a haute
teneur en alumine, utilisées comme substrats igtans les modules de puissance. Deux aspects
décrivant le comportement diélectrique des isolaukdes sont traités dans cette étude. Le
premier est I'étude de la conduction électriquesshaut champ en fonction de la tension, la
température et la pureté des céramiques. Le deexeésnl'étude de la rupture diélectrique en
alternatif a 50 Hz en fonction de I'épaisseur, ieesse de montée en tension et la pureté du
matériau. Par ailleurs, ce travail vise aussi agremdre et a interpréter le mécanisme de claquage
diélectrique dans ces matériaux. Les résultatsrarpataux de la conduction mettent en évidence
une transition d’'un comportement ohmique a un cotepeent limité par la charge d’espace
(SCLC) pour les champs forts indiquant ainsi quéecgerniére peut jouer un role a I'approche de
la rupture. L’analyse de ces résultats montre ques dia région (SCLC) les pieges actifs sont les
pieges discrets et peu profonds. Les mesures digithté diélectrique montrent que celle-ci
diminue avec I'épaisseur, augmente avec la putel® \étesse de montée en tension. Au vu des
analyses des différents résultats et des investigatexpérimentales, le mécanisme le mieux
adapté pour décrire la rupture diélectrique dalssncatériaux est basée sur un modele d’origine
électromécanique.

Mots clefs : Alumine, conduction électrique, riga&diélectrique, mécanisme de claquage

Study of conduction and dielectric failure phenomea in high-alumina ceramics

This thesis is devoted to the study of dielectacamics with high content of alumina, used
as insulating substrate in the power modules. Temeets describing the dielectric behavior of
insulating solids have been treated in this stddhe first is the study of electrical conduction at
high field as a function of voltage, temperaturael gmurity ceramics. The second concerns the
study of dielectric breakdown in alternating 50 d€&pending on the thickness, the voltage rise and
the purity of the material. Furthermore, this walso aims to understand and interpret the
mechanism of dielectric breakdown in these materidhe experimental results for conduction
show a transition from ohmic behavior to a behaiiaited by the space charge (SCLC) for high
electric fields indicating that it may play a rotethe approach of the rupture. Analysis of these
results shows that in the region (SCLC) active drape discrete and shallow traps. The
measurements of dielectric strength shows thatdtehses with the thickness, increases with the
purity and the rate of the voltage rise. In viewtlé results and the analysis of experimental
investigations, the mechanism best suited to dasthie dielectric breakdown in these materials is
based on an electromecanichal one.

Key words: Alumina, electrical conduction, dieléctstrength, breakdown mechanism.



