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Le silicium poreux est devenu un matériau largement utilisé en microélectronique, comme par exemple en tant que

couche sensible pour les capteurs ou l’intégration de composants passifs. Bien que les méthodes de fabrication

soient aujourd’hui de mieux en mieux maitrisées, la détermination des paramètres du silicium poreux tels que la

porosité ou la profondeur de gravure sont encore limitées. Afin de pouvoir contrôler ces paramètres de façon

non destructive, les méthodes ultrasonores semblent prometteuses grâce à la relation forte entre porosité et

caractéristiques mécaniques, et donc acoustiques. La méthode ultrasonore utilisée pour caractériser les échantillons

de silicium poreux est l’insertion-substitution, afin de corriger l’atténuation ainsi que la diffraction dans le

fluide utilisé pour transmettre les ondes. Les épaisseurs de gravure étant faibles devant les longueurs d’onde

classiquement utilisées, de nombreux recouvrements de signaux apparaissent, rendant difficile la mesure directe

des temps de vol dans la couche poreuse. Afin de remédier à ce problème, une étude des résonances du spectre de

transmission est proposée dans ce travail. Une résolution par problème inverse est alors utilisée pour retrouver

les paramètres acoustiques et géométriques de l’échantillon. Un modèle de propagation unidimensionnel est

implémenté afin de calculer les coefficients de transmission théoriques à travers l’échantillon. Une optimisation

des paramètres de la couche poreuse du modèle est effectuée en utilisant un algorithme génétique afin d’obtenir la

porosité et la profondeur du silicium poreux. Les valeurs de porosité et d’épaisseur obtenues grâce à la méthode

ultrasonore sont comparées aux valeurs mesurées par méthodes destructives. Une bonne adéquation est observée,

avec un écart de moins de 5% pour la porosité et de 10% pour l’épaisseur, correspondant à moins de 3% de la

longueur d’onde.

1 Introduction
Le silicium poreux est devenu un matériau utilisé dans

de nombreuses applications. En effet, il est maintenant

utilisé aussi bien en tant que couche de passivation en

microélectronique [1], comme couche sensible pour les

capteurs [2] ou en médecine [3]. La richesse de ces

applications tient au fait que la fabrication du silicium

poreux est maintenant maitrisée et il est possible de moduler

la forme des pores selon les paramètres de gravure.

Cependant, la plupart des méthodes de caractérisation du

silicium poreux sont encore destructives ou limitées [4, 5, 6,

7, 8], ce qui restreint l’utilisation du silicium poreux dans les

applications où une forte répétabilité et un bon contrôle des

caractéristiques est nécessaire. Pour pallier à ce problème,

des travaux ont été initiés sur la caractérisation ultrasonore

du silicium poreux [9, 10].

En effet, les méthodes de caractérisation ultrasonores

permettent de remonter aux constantes mécaniques du

matériau étudié. Cela est utilisé dans de nombreux domaines,

tels que les capteurs [11] ou l’évaluation non destructive

des matériaux complexes [12]. La variation des constantes

mécaniques induite par la gravure électrochimique du

silicium est dans notre étude utilisée afin de remonter aux

caractéristiques de la couche poreuse (épaisseur, porosité).

La faible épaisseur des plaquettes de silicium et de la

couche poreuse ne peuvent pas permettre une séparation

des échos ultrasonores dans les gammes de transducteurs

fréquemment utilisés (1-20 MHz). Les signaux temporels

présentent donc de nombreux recouvrements, rendant

difficile l’analyse directe des signaux. Des méthodes

temporelles basées sur la déconvolution ou l’optimisation

multi-modale existent mais nécessitent une estimation

initiale des paramètres à rechercher [13, 14]. Dans le cas de

matériaux pouvant présenter de fortes variations, tels que le

silicium poreux, cette approche devient complexe et peut

amener à des erreurs dues à des convergences locales.

Dans ce travail, une méthode de caractérisation basée sur

un algorithme génétique est proposée afin de limiter l’impact

des conditions initiales sur le résultat final. La modélisation

de la couche poreuse est basée sur le modèle de Biot et

l’optimisation est faite dans le domaine fréquentiel sur les

spectres de transmission. Les mesures ont été effectuées

grâce à la méthode d’insertion substitution, en utilisant de

l’eau comme fluide de référence, afin d’obtenir une mesure

absolue du spectre de transmission.

Une étape de vérification de la convergence de

l’algorithme est effectuée sur des plaques d’aluminium.

Cette étape permet aussi de déterminer la précision de la

mesure et du modèle et donc de choisir le nombre optimal

de générations à effectuer.

Des mesures ont ensuite été effectuées sur des

échantillons de silicium poreux afin de déterminer,

sans connaissance à priori, l’épaisseur et la porosité

des différentes couches poreuses. Les résultats obtenus

ont permis de montrer que cette méthode semble être

prometteuse pour mesurer les caractéristiques de la couche

poreuse de manière non destructive.

2 Matériaux
Le silicium poreux est un matériau qui est de plus

en plus utilisé dans des domaines aussi variés que la

microélectronique, la médecine, la cosmétique ou les

explosifs. En effet, sa surface active importante, sa

fonctionnalisation aisée, sa fabrication assez simple et sa

forte tunabilité ont permis à ce matériaux de conquérir de

nombreux domaines.

Les plaquettes de silicium utilisées dans cette étude

sont dopés p (10-50 mΩ.cm), ont une orientation (100) et

une épaisseur de 700 μm. La couche poreuse est gravée

par anodisation galvanostatique dans une cuve à double

réservoir. La solution utilisée pour la gravure est un mélange

d’acide fluorhydrique (50%), d’acide acétique et d’eau

(4.6 :2.1 :1.5). La gravure est faite en mode pulsé (2s-5s)

afin de permettre une meilleure homogénéisation de la

concentration d’acide fluorhydrique.

Les conditions de gravure conditionnent fortement la

vitesse de gravure et la porosité du silicium poreux. Les

paramètres de gravures des différents échantillons sont

rappelés au tableau 1. Avec ces conditions expérimentales, le

silicium poreux obtenu est de forme mésoporeuse (avec un

diamètre moyen de pore de 20 nm) et présente des épaisseurs

comprises entre 40 et 130 μm [15]. La figure 1 montre

un exemple de coupe du silicium poreux au microscope
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électronique à balayage.

Figure 1 – Coupe d’une couche de silicium mésoporeux

(type n fortement dopé) observée au microscope

électronique à balayage.

Les porosités et les épaisseurs de la couche poreuse

sont déterminées de façon destructive après la mesure

ultrasonore afin d’obtenir une référence. Les mesures de

porosité sont effectuées par méthode gravimétrique et les

mesures d’épaisseur au microscope optique.

Tableau 1 – Propriétés des couches poreuses et conditions

de gravures des échantillons.

Numéro d’échantillon

1 2 3 4 5 6

épaisseur (μm) 115 81 41 108 125 130

porosité(%) 41 38 37 44 37 34

durée de gravure (min) 30 20 10 20 45 75

densité de

courant

(mA/cm2)

42 42 42 80 30 15

3 Modélisation

3.1 Propagation dans un milieu poreux
La propagation dans un milieu poreux dépend des

caractéristiques acoustiques de la phase fluide et de la phase

solide. La porosité φ d’un milieu est définie comme étant le

ratio du volume de fluide (Vf ) sur le volume total V :

φ =
Vf

V
(1)

Le modèle de Biot [16, 17] permet de lier les

déplacements dans la phase solide (u) et dans la phase

fluide (U) en tenant compte du couplage :

⎧⎪⎨⎪⎩ ρ11
∂2u
∂t2 + ρ12

∂2U
∂t2 = P∇(∇.u) + Q∇(∇.U) − N∇(∇∧ u)

ρ12
∂2u
∂t2 + ρ22

∂2U
∂t2 = Q∇(∇.u) + R∇(∇.U)

(2)

⎧⎪⎪⎪⎨⎪⎪⎪⎩
ρ11 = (1 − φ)ρs − ρ12

ρ22 = φρ f − ρ12

ρ11 = −ρ f (α(ω) − 1)

(3)

où ρ11,ρ11 et ρ11 sont des masses volumiques prenant

en compte le couplage ainsi que les masses volumiques du

fluide et du solide. ρ12 prend de plus en paramètre α(ω) qui

est la perméabilité dynamique de la matrice [18].

P, Q et R sont des paramètres mécaniques prenant en

compte le couplage présent entre la phase fluide et la phase

solide. Ils prennent en paramètre les constantes mécaniques

du fluide, du solide mais aussi de la matrice. Dans le cadre

de ce travail, ces paramètres ont été estimés grâce à la

méthode Differential Effective Method (DEM) [19]. Une

fois les paramètres P, Q et R estimés, il devient possible de

déterminer les vitesses des ondes logitudinales :

V2
L =
Δ ±
√
Δ2 − 4(ρ11ρ22 − ρ2

12
)(PR − Q2)

2(ρ11ρ22ρ
2
12

(4)

Δ = Pφ22 + Rφ11 − 2Qφ12 (5)

Cette équation admet deux solutions positives, amenant à

l’existence de deux ondes logitudinales au sein du matériau

poreux, une dite rapide et une dite lente.

Les simulations ont été comparées aux mesures

effectuées par Da Fonseca sur le même type de silicium

poreux grâce à un microscope acoustique [20]. Une très

bonne adéquation entre mesures et simulation a été montrée

à 600 MHz (fréquence centrale du transducteur), permettant

de valider le modèle poroélastique. En prenant une fréquence

centrale de 20 MHz, il a été montré que la vitesse de l’onde

lente devient faible (moins de 100 m/s), ne permettant pas

son acquisition sur le dispositif actuel. Il a donc été choisi de

négliger l’onde lente et de ne prendre compte que de l’onde

rapide dans la simulation.

Lors de l’inversion du modèle, la vitesse de l’onde

longitudinale rapide devra être calculée pour chaque

individu à chaque itération. Afin de limiter le temps de

calcul lors de l’optimisation, cette vitesse est donc estimée

selon une loi puissance :

cp = (cs − cw)(1 − φ)1.35 + cw (6)

3.2 Calcul du spectre de transmission
Le modèle de propagation est basé sur l’hypothèse que

l’onde se propage selon une unique direction, normale aux

différentes interfaces. Etant donné que les diamètres de

pores sont environ 3 ordres de grandeurs plus petits que

les longueurs d’ondes traversant le milieu poreux, il sera

considéré comme un milieu homogène et peu dispersif.

En supposant de petites déformations, la vélocité

acoustique peut se décomposer en deux potentiels : où

φ est un potentiel scalaire et ψ est un potentiel vectoriel,

correspondant respectivement aux ondes longitudinales et de

cisaillement :
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u = ∇φ + ∇ ∧ ψ (7)

avec

⎧⎪⎪⎨⎪⎪⎩
φ =
[
aL
+e jkL

z z + aL−e− jkL
z z
]

e− jωt

ψ =
[
aS
+e jkS

z z + aS−e− jkS
z z
]

e− jωt (8)

où au− est l’onde réfléchie et au
+ l’onde incidente, kU

z est le

nombre d’onde associé au mode U, qui peut être longitudinal

(L) ou de cisaillement (S), et ω est la pulsation.

Dans le cas d’un milieu solide entouré de milieu fluide et

attaqué par un faisceau ultrasonore en incidence normale, il

ne peut y avoir d’onde de cisaillement qui se propage. Ainsi

le potentiel vectoriel ψ devient nul.

En utilisant les paramètres acoustiques de chaque couche

(vitesse longitudinale, atténuation, densité, épaisseur), il

devient alors possible de calculer la propagation des ondes

dans chaque couche. En prenant en compte les conditions

au miveau des interfaces, l’onde transmise au travers

de l’échantillon (At) et celle réfléchie (Ar) peuvent être

déterminées selon l’amplitude de l’onde incidente Ai [21].

Ainsi le coefficient de transmission théorique Ttheo peut être

calculé :

Ttheo =
At

Ai
(9)

4 Stratégie d’optimisation
Afin de permettre l’optimisation des paramètres de la

couche poreuse, le spectre théorique est comparé au spectre

mesuré en utilisant un algorithme génétique.

En effet, l’espace des solutions de ce système présente de

nombreux minima locaux, rendant difficile l’utilisation des

algorithmes couramment utilisés tels que le simplexe ou la

méthode du gradient. L’algorithme génétique est peu sensible

aux valeurs initiales et converge vers le minimum global s’il

est correctement paramétré [22].

La plupart des algorithmes génétiques sont programmés

avec des variables binaires à cause de la faible cardinalité

de cet ensemble [23]. Cependant, la précision est dès

lors limitée. Pour pallier à ce problème, des algorithmes

génétiques basés sur des alphabets réels ont été proposés

dans la littérature [24].

Bien que la solution obtenue par un algorithme génétique

puisse être unique, sa valeur reste une approximation. Afin

d’augmenter la précision de cette solution, un opérateur

de mutation non monotone proposé par Michalewicz

a été implémenté [25]. Ce paramètre prend en compte

la maturation de la solution et diminue le domaine de

recherche.

gk+1 =

{
gk + Δ(t, gmax − gk)

gk − Δ(t, gk − gmin)

Δ(t, y) = y(1 − r(1−t/T )b
)

(10)

où T est le nombre total de génération, r un nombre

aléatoire compris entre 0 et 1 et b un coefficient non linéaire

permettant de moduler la convergence de l’espace de

recherche.

La fonction de coût choisie est la distance entre les

2 spectres (théorique et mesuré) au sens des moindres

carrés. La sélection est faite grâce à la méthode stochastique

proposée par Baker [26]. De plus, les 2 meilleurs éléments

seront préservés afin de mettre en place une procédure

d’élitisme.

5 Mesures
Les mesures sont effectuées en insertion substitution

afin de permettre une mesure absolue des spectres de

transmission. Pour cela, deux mesures sont effectuées :

une sans l’échantillon et une avec l’échantillon. Grâce à la

mesure sans échantillon, une référence prenant en compte

les fonctions de transfert, la distance entre les transducteurs,

l’atténuation dans le fluide (de l’eau ici) et les effets de

diffraction peut être établie [27].

Le spectre de transmission T ( f ) sera défini comme le

rapport de du spectre avec l’échantillon, nommé S ( f ), et

celui sans l’échantillon, nommé Re f ( f ).

T ( f ) =
S ( f )

Re f ( f )
(11)

Les transducteurs sont séparés par une distance de 8 cm

et l’échantillon est placé à 4 cm de l’émetteur. L’excitation

électrique est délivrée par un Agilent 33250A et les signaux

sont acquis grâce à un oscilloscope Lecroy waveRunner

64XI. Les signaux sont moyennés 1024 fois afin de limiter

le bruit. Aucun fenêtrage n’a été appliqué sur les signaux

acquis.

Pour l’étape de validation, les mesures ont été effectués

grâce à des transducteur ISL0303VHR ayant une fréquence

centrale de 3,5 MHz. L’excitation est une impulsion carré

d’une durée de 30 ns et d’amplitude 10 Vpp.

Pour les mesures sur les échantillons de silicium

poreux, les mesures ont été effectués grâce à une paire de

transducteurs ISL2002VHR ayant une fréquence centrale de

20 MHz. L’excitation est une impulsion carré d’une durée de

20 ns et d’amplitude 10 Vpp.

6 Validation
Afin de valider la méthode, des mesures sur des

échantillons d’un matériau connu sont effectuées. Dans cette

étude, deux plaques d’aluminium d’épaisseurs différentes

(4 mm pour l’échantillon 1 et 1,45 mm pour l’échantillon

2) ont été sélectionnées. En effet, ce matériau est bien

connu dans la littérature et les dimensions choisies pour ces

échantillons permettent l’apparition de recouvrement dans

l’échantillon 2. Les variables qui vont être optimisées par

cette procédure d’inversion seront la masse volumique et la

vitesse de l’onde longitudinale. Les intervalles de recherche

pour ces paramètres sont fixés de 1000 à 8000, ce qui est

très large, afin de permettre de tester la robustesse de cette

méthode.

Le but de cette validation est d’étudier la convergence

de la méthode d’optimisation et de vérifier que les valeurs

obtenues sont proches des valeurs théoriques. Afin de

permettre une bonne convergence de l’algorithme génétique,

certains paramètres sont fixés selon les préconisations

présentes dans la littérature [28]. Ainsi la population est

fixée à 10 individus, avec un taux de mutation de 20% et

un paramètre β à 1,4. La précision des valeurs retrouvées

dépend alors du nombre de générations. Afin de fixer ce

paramètre, une étude de la variation des solutions est étudiée

en fonction du nombre de générations choisi. Pour cela,
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l’optimisation est effectuée 500 fois avec le nombre de

générations choisi et les valeurs du meilleur candidat sont

sélectionnées.

Le tableau 2 permet de voir que l’écart type a tendance à

diminuer avec le nombre de générations pour l’échantillon 1,

comme cela peut être attendu, avec une très légère variation

de la moyenne. Ce résultat dénote que l’algorithme génétique

ne semble pas faire de convergence prématurée.

Tableau 2 – Convergence des paramètres estimés de

l’échantillon 1 en fonction du nombre de générations.

Nombre de générations

100 500 1000

Vitesse longitudinale (m/s)

Moyenne 6366 6365 6365

Ecart-type 4.95 0.60 0.21

Densité (kg/m3)

Moyenne 2744 2764 2764

Ecart-type 51.5 3.7 1.2

La précision au bout de 500 générations est inférieure à

l’erreur faite par rapport aux valeurs théoriques (tableau 3 ).

Il n’est donc pas nécessaire de faire plus d’itérations.

Les spectres mesurés et théoriques après optimisation

sont montrés à la figure 2. Le tableau 3 montre les résultats

obtenus sur les 2 échantillons. L’erreur maximale entre les

valeurs théoriques et les valeurs estimées pour la densité et

la vitesse de l’onde longitudinale sont respectivement de

l’ordre de 3,2% et 0,2% , ce qui montre une bonne précision

du modèle.

Tableau 3 – Comparaison des paramètres estimés après 500

générations avec les valeurs usuelles de la littérature.

Echantillon
Vitesse longitudinale

(m/s)

Densité

(kg/m3)

Théorique 6380 2700

Echantillon 1

Moyenne 6365 2764

Erreur 0.2 % 2.4%

Echantillon 2

Moyenne 6378 2787

Erreur 0.03 % 3.2%
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Figure 2 – Comparaison sur l’échantillon 1 des spectres de

transmission mesuré (trait plein) et théorique (trait pointillé)

après 500 générations.

7 Mesures sur les échantillons de
silicium poreux

Lors des mesures sur les échantillons de silicium poreux,

trois paramètres vont être optimisés : la masse volumique,

l’épaisseur et la vitesse de l’onde longitudinale de la couche

poreuse. Bien que nous ayons plus de paramètres à optimiser,

la masse volumique et la vitesse de l’onde longitudinale sont

connues à une porosité donnée, ce qui permet de diminuer

le nombre d’inconnues à 2 : l’épaisseur et la porosité de

la couche poreuse. La gamme pour les valeurs d’entrées

de l’algorithme sont comprise entre 0 et 10000 pour la

vitesse longitudinale et la densité et entre 0 et 700 μm pour

l’épaisseur de la couche poreuse.

Afin de vérifier que les mesures peuvent s’effectuer sur

ces échantillons, une première estimation des paramètres

d’une plaquette sans couche poreuse est effectuée. Les

valeurs optimisées sont présentées au tableau 4. L’erreur

observée au bout de 500 générations est de 0,04 % pour la

densité et 0,8% pour la vitesse de l’onde longitudinale. Ces

valeurs sont proches des valeurs observées lors de la phase

de validation, ce qui permet de dire que cette méthode peut

être utilisés sur des plaquettes de silicium.

Tableau 4 – Comparaison des valeurs estimées après 500

générations avec la littérature sur une plaquette de silicium

non poreuse.

Paramètres
Densité

(kg/m3)

Vitesse longitudinale

(m/s)

théorique 2330 8500

valeur estimée 2312 8430

erreur 0.04% 0.8 %

Les signaux acquis montrent de nombreux recouvrements

à cause de la faible épaisseur de la couche poreuse par rapport

à la longueur d’onde ultrasonore (estimée à 300 μm).

Les spectres de transmission optimisés sont comparés

aux spectres théoriques à la figure 3. Il peut être remarqué

une très bonne adéquation tant en amplitude (déterminant
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pour les impédances acoustiques) que pour les pics de

résonances (déterminant pour les vitesses et épaisseurs)

entre les spectres théoriques et expérimentaux. Cela

démontre une bonne convergence de l’algorithme génétique.

Figure 3 – Comparaison sur l’échantillon 4 des spectres de

transmission mesuré (trait pointillé) et théorique (trait plein)

après 500 générations.

Les valeurs estimées de l’épaisseur et de la porosité de la

couche poreuse pour les différents échantillons sont données

au tableau 5. La comparaison avec les épaisseurs obtenues

de manière destructive montre une bonne adéquation, avec

une erreur inférieure à 11 μm, correspondant à 3% de la

longueur d’onde dans la couche poreuse. Les porosités sont

aussi cohérentes avec les valeurs retrouvées par méthode

destructive. Cependant, une sous-estimation de la porosité

peut être observée, due au fait qu’un gradient de porosité

peut être présent au sein de la couche poreuse [29].

Tableau 5 – Valeurs estimées des paramètres de la couche

poreuse pour les différents échantillons après 500

générations.

Numéro d’échantillon

1 2 3 4 5 6

épaisseur (μm) 121 89 37 97 114 119

porosité(%) 39 37 36 42 36 34

8 Conclusion
Au cours de ce travail, une méthode de caractérisation

de l’épaisseur et de la porosité dans des couches poreuses

minces a été proposée. Cette méthode s’appuie sur un

modèle unidimensionnel de propagation des ondes dans les

phases fluides, solides et poreuses permettant d’obtenir un

spectre de transmission au travers de l’échantillon. Le milieu

poreux a été décrit en prenant le modèle de Biot ainsi que les

modification apportée par JKD.

L’optimisation du problème inverse a été effectuée

grâce à un algorithme génétique afin de permettre de

s’affranchir de la présence de minimas locaux dans l’espace

des solutions. Cela a permis d’identifier les paramètres de

porosité et d’épaisseur sans connaissance à priori des valeurs

attendues.

La validation du modèle et de l’optimisation a été

effectuée sur un matériau test, plus précisément de

l’aluminium. Cela a montré que la convergence de

l’algorithme est optimale après 500 générations et que la

précision du modèle est de l’ordre du pourcent d’erreur.

Les mesures effectuées sur les plaquettes de silicium

poreux ont montré que cette méthode permet d’estimer

de manière fiable l’épaisseur et la porosité des couches

poreuses malgré le fort recouvrement temporel des signaux.
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