Technigues experimentales et

déeveloppements

methodologiques




Il — Techniques expérimentales et développemeritod@ogiques

Ce chapitre est consacré aux deux outils expétangrutilisés au cours de ce travail :
les autoclaves a chauffage interne (ACI) et lekiles a enclumes de diamants (CED).
La premiere partie présente les deux types d’ACé aquous avons utilisés, l'un dit
« classique » et l'autre « transparent ».
La deuxiéme partie présente les CED d’'un point uke général puis la CED de type Bassett
utilisée pour cette étude. La fin de ce chapitre d&xliée a la technologie des diamants

implantés adaptée aux CED, permettant un contréleigpde la pression et de la température.

A. Les autoclaves a chauffage interne

Les autoclaves a chauffage interne (ACI) sont daseiates haute pression
hermétiqgues qui permettent d’'amener un échantsloums une pression de gaz et sous une
température controlées. lls sont appelés chauffagene car le four lui-méme est sous
pression. Ce type d’outil est utilisé depuis leaéas 50 pour réaliser des expériences pour
des pressions allant jusqu’a 10 kbar et des terpérallant jusqu’a 1500°C (Holloway,
1971).

L’avantage majeur des ACI par rapport aux autréscdaves est que le volume d’échantillon
sous pression est grand, pouvant aller jusqu’aggesl cm. Mais du fait de ce grand volume
de gaz sous pression, les taux de refroidissenventfaibles, de I'ordre de 3°Ctgour les
ACI classiques (Holloway & Wood, 1988). Des systéndéds de « trempe rapide » ont été
mis au point pour permettre un taux de trempe jlesgu’a plusieurs centaines de degrés par
secondes (Roux & Lefévre, 1992 ; Hollowetyal,, 1992).

Dans le cadre de ce travail, deux types d’autoslavehauffage interne ont été utilisés : I'un

‘classique’ equipé d’'une trempe rapide, autres@arent.
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A.l. Les autoclaves a chauffage interne a trempe pale

Les ACI a trempe rapide que nous avons utilise$ sibimés a I'Institut des Sciences de la
Terre d’Orléans ISTO (Figure 11.1). lls ont étéligs afin de réaliser des expériences
d’hydratation a une pression de 3 kbar et une tesyre de 1200°C (voir chapitre V.A).

Figure 11.1 — Photographie d’un autoclave a chauffge interne (ISTO)

Ces ACI sont constitués de deux cylindres en ami@roités entre lesquels passe un systeme
de refroidissement d’eau. Les cylindres sont ferparsdeux obturateurs a chaque extrémité.
Ces obturateurs portent les différents passageslg®thermocouples et les alimentations du
four, et assurent I'étanchéité de I'autoclavestsat utilisés en position verticale. Le milieu de
pression est I'argon (Ar). Le systéeme de mise goassion est constitué d’une pompe a air
comprimé 0,5 kbar, d’'un multiplicateur hydrauligRekbar et d’un deuxieme multiplicateur
hydraulique 10 kbar.

Afin d’'assurer I'étanchéité de l'autoclave en pressle corps de l'autoclave est scellé grace
a des joints de type Bridgman consistant en urgrahce de joints téflon/caoutchouc/téflon
(Bridgman, 1971). Cette configuration est optimakgu’'a des pressions de 4 kbar, pression
gue nous n'avons pas déepasseée. L'obturateur ap@seede un passage pour l'alimentation
en gaz. L'obturateur avant posséde 6 passageshéwmmour les thermocouples (2), les
alimentations du four (2) ainsi que l'alimentatides cannes de trempe (2). Ces passages sont
réalisés grace a des cones métalliques en appdeswones en plastique (PSU) pour assurer

I'étanchéité sous pression.
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La cellule sous pression est présentée schématantatans la Figure 11.2. Celle-ci est située
dans le corps de l'autoclave, elle est constituge fibur et d’'un systéme de trempe rapide.
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Figure 1.2 — Schéma de la cellule sous pressioril] joints Bridgman ; [2] alimentation en
gaz ; [3] obturateur arriére ; [4] cannes de tremgméde ; [5] chambre a échantillon ; [6] four
(résistances de Mo) ; [7] connexions électriqubsr(hocouples, four et cannes de trempe) ;
[8] obturateur avant

Les différents fours utilisés sont constitués dexdenroulements de fils de molybdéne (Mo),
en double spirale, autour d’'un moufle Inconel 600ir( Roux et al, 1994 ; Champallier,
2005). Ce double enroulement permet de controkrigément la zone chaude du four. Deux
thermocouples sont placés respectivement en haart bas de la zone chaude. Cela permet
d’'ajuster les résistances indépendamment l'une’algré pour diminuer au maximum les
gradients thermiques dans la chambre a échantillons

La zone chaude est longue de 5 cm, assurant garleegueur une température homogene a
+ 1°C. Les capsules introduites dans les ACI ontlangueur de 5 cm au maximum. On peut
ainsi supposer que la température est homogéenewdue volume d’échantillon.

Le systéme de trempe rapide a été décrit dans Rolefevre (1992). Ce systéme est
constitué d’'un porte échantillon, dans lequel guatées les capsules de I'expérience. Ce
porte échantillon, placé dans la zone chaude dy &t relié par un fil de platine (Pt) a deux
cannes de trempe conductrices électriquement.

Lorsque I'on veut tremper les échantillons, le fderl'autoclave est coupé. Simultanément,
un courant électrique est envoyé dans les deuxesat@ trempe, faisant chauffer le fil de Pt
qui se rompe ; le porte échantillon ‘tombe’ aloemsl la partie froide de I'autoclave, assurant

ainsi une trempe de I'ordre de 900°C.thin
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A.2. L’autoclave a chauffage interne transparent

A.2.1. Dispositif expérimental

L’autoclave a chauffage interne transparent (AG3Y) un autoclave prototype inspiré
de la technologie des ACI classiques (Figure [lI3. été mis au point au Laboratoire Pierre
Sie (Massaret al, 1987) et a été modifié pour cette étude (voir @oet al, 2006 en
annexe). La remise en fonctionnement, les testaligrations ont été réalisés en collaboration
avec Dominique Massare.

Son originalité réside dans le fait qu'il est éduige fenétres transparentes, ce qui permet
I'observation directe de I'échantillon en pressairen température pendant les expériences. Il

n'est pas équipé d’'un systeme permettant un refsedhent rapide.

Figure 11.3 — Photographie de l'autoclave a chauffge interne transparent (LPS)

L’autoclave est présenté schématiquement dansglard-ill.4, et consiste en un cylindre a
parois fines en acier a hautes propriétés mécami@oter 819 AW). Il a un diamétre interne
de 50 mm et un diamétre externe de 150 mm. Unmagstie refroidissement, constitué d'un
tuyau en caoutchouc enroulé autour du cylindrere&tepermet de maintenir le corps de
l'autoclave a des températures inférieures a 1q@¥@ant les expériences, lorsque le four
fonctionne. Le systéme de refroidissement est géotiar des plaques en acier fixées sur le

corps de l'autoclave.
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Figure 1.4 — Schéma de principe du systeme de l'doclave : [1] culasses ; [2] joints ; [3]
obturateurs ; [4] fenétres de saphir transparenfg8sfour ; [6] échantillon ; [7] systéme de
refroidissement

L'autoclave est scellé par des obturateurs et digdsj de type Bridgman. Il est utilisé en
position horizontale. Des fenétres transparentesfsees sur les obturateurs le long de I'axe
horizontal, et permettent I'observation de I'éclilbort en pression et en température (Figure

I1.5).

Figure 11.5 — Photographies des deux obturateurs ant (a) et arriere (b) portant les
fenétres de saphir (1)
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Pour I'observation, un objectif équipé d’'un zoonmiahle (allant de 0,7x a 4,2x) et avec une
distance de travail de 108 mm est positionné cdatrenétre transparente de I'obturateur
avant. L’objectif est couplé a un raccord vidéo permet un nouveau grossissement 2x. Le
systeme d’acquisition vidéo est une caméra numeémagir et blanc avec un capteur 1/3”, de
résolution 640x480. Ce systeme optique a été admpéé configuration de I'autoclave, et
notamment a 'encombrement de la culasse.

Le milieu de pression est I'Ar. La pression esteobe par un surpresseur a membranes
alimenté par de I'air comprimé. La pression du éayst est mesurée grace a un capteur de

pression positionné en sortie du surpresseur, stirdée avec une precision #20 bar.

La cellule sous pression de l'autoclave est carétitpar deux obturateurs, un four et la
chambre a échantillons (Figure 11.6).
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Figure 11.6 — Schéma de la cellule haute pression[1] joints Bridgman ; [2] obturateurs ;
[3] fenétres de saphir ; [4] pyrophyllite ; [5] b@aux de saphir ; [6] feuilles d’inox ; [7]
thermocouple ; [8] résistance de tungsténe-rhénuRe) ; [9] échantillon ; [10] contacts
électriques (alimentation du four) ; [11] alimeraaten gaz

Dans cet ACI, les obturateurs sont particuliersilsasont percés en leurs centres pour porter
des fenétres de saphir transparentes et circul@r&2 mm de diamétre et 8 mm d’épaisseur)
pour observer I'’échantillon en pression et en teatpée.

L’obturateur bas contient les ports pour deux tleEmaples. L’'un des thermocouples, de type
S (Pt-PtRh10%), est positionné proche de la chaéahantillons ; I'autre thermocouple, de

type K (Chromel-Alumel) est placé sur la paroi exéede I'obturateur. L’obturateur contient
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également 4 ports pour I'alimentation du four (ddslement) et un port pour I'alimentation
en gaz.

Les connexions se font par I'intermédiaire de coemscuivre-béryllium (Cu-Be), isolés
électriguement du corps de l'obturateur par detpethnes en plastiques emboités dans les
passages.

Le four est constitué d’'un tube d’alumine {84) de diamétre interne 5 mm, sur lequel on
enroule une résistance chauffante de WRe (Figui®. ICette résistance chauffante est
connectée a une alimentation électrique d’'une pos de 750 W (40 V - 19 A). Elle est
isolée et fixée au tube d’alumine par une céramiggéstante aux hautes températures. Des
feuilles d’'inox d’épaisseur 0,04 mm sont placéas tmutour du tube afin de minimiser la
convection du gaz et l'inertie thermique du foue. four, dans I'obturateur arriere, est fixé a
chaque extrémité par des rondelles en pyrophyhésistante aux hautes températures et a la

compression.
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Figure II.7 — Schéma du four: [1] rondelles de pyrophyllite ; [2] four ; [3Esistance de
WRe ; [4] feuilles d’inox ; [5] thermocouple

Au cours des expériences, on atteint communémentesiepératures de I'ordre de 900°C a
1000°C. La température est mesurée par un therrptecale type S, placé sur la fenétre de
saphir de la chambre a échantillons, avec une gioécde+ 3°C. L'existence d’'un gradient
de température entre le point de mesure de la tatypé et la chambre a échantillons est
discutée dans le paragraphe A.2.2.

Différentes configurations de fours ont été testdgsd’obtenir les meilleures performances :
faible inertie thermique (chauffe rapide) et régise mécanique a la chauffe et a la pression
(réalisation du plus grand nombre possible d'exgrées avec un méme four).

Pour cela, différents ciments résistants aux haigegératures (ADs;, magnésium MgO,
nitrure d’aluminium NiIAIQ) et différents types de résistances chauffanteRg\WV, Mo) ont

éte testées. La configuration optimale semble éme résistance chauffante en WRe,
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recouverte par un ciment en NiAJ(Des cylindres en pyrophyllite ont également éag&iés
autour du four dans I'obturateur, afin de limiterrmaximum les espaces vides.

Le porte-échantillon est formé d’un tube de saghabilisé de 22 mm de long et 4 mm de
diamétre (Figure 11.8). En haut du tube supériaure téte faite en platine rhodié (Pt-
PtRh10%) et percée pour porter une fenétre enrstghie une cavité dans laquelle on place
I'échantillon. Le volume expérimental maximal capend a un cylindre de 4 mm de
diamétre et d’environ 3-4 mm d’épaisseur. Le tubpésieur est inséré dans le four, en

contact avec le thermocouple, lui-méme placé stule inférieur de saphir.

N L T
la 2 345 1b

Figure 11.8 - Schéma général de la chambre a échahon : [1] a. barreau de saphir
supérieur — b. barreau de saphir inférieur ; [& & Pt-PtRh ; [3] échantillon ; [4] fenétre de
saphir ; [5] thermocouple

L’échantillon est placé dans la téte de la chanmbréchantillons, entre deux fenétres de
diamant d’'un diametre 4 mm, d’épaisseur 500 pmuieidl.9). Cette configuration permet de

caler I'échantillon, et de minimiser les turbulesckies au gaz lors des expériences en P et T.

DV D

Figure 1.9 — La chambre a échantillons
D = diamant, V = verre

Avant de réaliser les expériences de déecompressimms avons calibré la pression et la
température de l'autoclave a chauffage interne leserwant des transitions de phases de

composeés solides connus.
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A.2.2. Calibration de la pression et de la tempétare dans l'autoclave a

chauffage interne transparent

Le thermocouple qui mesure la température est mlantre la rondelle de saphir de la
chambre a échantillons, et n'est pas en contaettdavec la rondelle de verre silicaté. Il est
donc probable gu’il existe un gradient de tempéeaguntre ce point de mesure et I'échantillon
(Figure 11.8).

Deux séries d’expériences ont été réalisées. Laipre série de mesures concerne des
transitions de phase dans des gammes de pressar de 0 a 3 kbar et pour des
températures allant jusqu’a 600°C. Ces conditiansant pas représentatives des conditions
P-T de nos expériences, mais sont importantesgearminer la précision des mesures de la
pression et de la température. Pour cela, noussadaserve la transition alpha-beta du lodure
d’Argent (Agl) pour une gamme de pression allantOda 3 kbar et pour une température
maximale de 150°C, et la transition de l'Aluminade Lanthane (LaAlg), pour des
températures de 500 a 600°C.

La deuxieme série de mesures concerne la transiBooomposés dans des conditions P-T
similaires a celles de nos expériences. Ainsiusaoh de I'Argent (Ag) a été étudiée, pour des
pressions allant de 0 a 3 kbar et des tempéradilleag de 900 a 1000°C.

Les différentes transitions de phases étudiéesi, @ire leur domaine de pression (0-3 kbar) et

de température (0-1000°C) sont résumées dans leatah.1.

Tableau II.1 — Résumé des domaines P-T des composéisés pour la calibration

Composé lodure d’Argent Aluminate de Argent
Agl Lanthane Ag
LaAlO ;
Type de transition  Transitions a-B et Systéme Fusion
B-a rhomboédrique  a
cubique
Gamme de P 0 — 3000 bar 800 — 3000 bar 500 — 3@00 b

Gamme de T 0—-150°C 500 — 600 °C 900 —1000°C
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A.2.2.1 Température de 20 & 150°C — lodure d’argent

La vérification de la mesure de la pression, amse la mesure du gradient de
température pour T < 150°C a été réalisée en osela transition de phase de Agl pour une
pression allant de la pression atmosphérique aB kb
Des morceaux de Agl sont placés dans la chambrehangllons de l'autoclave et les
transitionsa-p et 3-a sont observées. On se place a une pression dentiéa fait varier la
température. Deux cycles sont réalisés : le preayiele consiste a augmenter la température
pour observer la transitigpra ; le deuxieme cycle consiste a diminuer la tentpégapour
observer la transitiom-3. Le processus est instantané et dure typiquemen® lsecondes
(Figure 11.10, Figure 11.11, Tableau I1.2).

Figure 11.10 — Transition a - B de Agl
(P = 2,96 kbar — T = 100°C)

La Figure 1l.11.a (triangles pleins et vides) prdedes résultats obtenus pendant les cycles de
température croissante. On observe un bon accadre les valeurs théoriques (Mellandar

al., 1981) obtenues par conductivité électrique etrpasure par coloration différentielle et
nos données expérimentales. Les deux courbes Bieyuae I1.11.a représentent les points
expérimentaux pour deux fours différents. Pouroigr n°0 (triangles vides), le gradient de
température est de + 5°C au maximum. Pour le fé6r (triangles pleins), le gradient de
température est en moyenne de 4°C.

La Figure I.11.b présente les résultats obtenus pes transitions de phase pendant les
cycles de température décroissante. Les transitenshase durant ce cycle se font avec un
certain retard, la courbe est décalée: c'est udnpméne d’hystérésis. Le gradient de

température pour le four n°0 est alors de 9°C eyemoe.
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Figure 11.11 — Diagrammes de phase P-T de Agl enation (a) de la hausse de
température ou en fonction (b) de la baisse de terapature

La température mesurée dans la chambre a échastist trés proche de la température

théorique : le gradient de température, pour T €°C5 est inférieur a 10°C, et est

indépendant de la pression. Ce gradient de temyérast spécifique a chaque four.
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Tableau 11.2 — Données théoriques et expérimentalesir les transitions de phase de Agl

Données théoriques  Données expérimentales

Mellanderet al. T croissante T croissante T décroissante
(1981) four n°0 four n°5 four n°0

P (bar) T (°C) P (bar) T (°C) P(bar) T(°C) P (barT (°C)
0 147 0 143 1011 133 3022 83
250 140 0 148 1503 125 2340 46
500 138 214 138 1706 120 2425 93
900 130 485 133 1909 116 1183 132
1000 129 598 131 2098 113 1207 116
1500 121 789 128 2301 109 936 114
2000 111 901 127 2398 108 929 115
2100 110 932 133 2494 105 3014 101
2500 2 1006 126 2700 102 3046 93
2500 104 1200 122 3014 90
2650 10 1492 118 2660 89
2800 20 1739 114 1988 100
2800 100 1771 114 1983 102
2900 90 1968 111 1974 102
2950 80 1970 112 1971 104
3000 22 1981 112 1967 103
3000 104 2485 105 1777 107
3050 70 2655 102 1758 107
3100 60 2960 100 1497 109
3150 50 2982 105 1482 108
3250 40 3046 105 1200 114
3500 35 1003 120
3500 119 899 122
3700 30 793 122
3900 20 619 127
4000 15 490 129
4000 129 217 132
4250 0 67 138
4500 140 3690 103

5000 150
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A.2.2.2. Température entre 500 et 600°C — Alumindeelanthane

Afin de mesurer le gradient de température pourte@pératures intermediaires entre
500 et 600°C, nous avons observé le changemenysiente cristallin de I'aluminate de
lanthane (LaAl@), pour une pression variable allant de 800 a 3200
Cette transition de phase a pression atmosphéaidjee a 540°C (Haywaret al, 2005). Les
données théoriques existantes montrent que la plenta variation de la température de la
transition de phase en fonction de la pressionégttive (Bouvier & Kreisel, 2002 ; Anget
al., 2005).

De la méme maniére que pour Agl, nous avons réaésg cycles a une pression donnée : un
cycle de température croissante et un cycle dedeatyre décroissante.

Nos données expérimentales sont données dans lealialh.3 et présentées dans la Figure
11.12.

Tableau 11.3 — Données expérimentales des transitis de phase de LaAlQ

Données expérimentales

T croissante T décroissante
four n°0 four n°5

P (bar) T (°C) P (bar) T (°C)
1006 561 1008 556
1013 562 1515 543
1516 558 2013 544
1518 558

2011 555

2015 554

2500 550

2505 549

2995 545

3000 545
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Figure 11.12 — Diagrammes de phase P-T de LaAI®

On observe une pente négative de la variation teahpé de la transition de phase en
fonction de la pression, pour une pression allanfikbar a 3 kbar. L’hystérésis pour cette

transition est de 10°C en moyenne.

Nos données expérimentales sont en accord avedotestes de la littérature. Cependant,

cette transition ne permet pas de mesurer précigédmgradient de température entre 500 et

600°C.
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A.2.2.3. Température entre 900 et 1000°C — Argent

Pour mesurer le gradient de température dans leditmms P-T similaires a celles de

nos expériences, nous avons utilisé la fusion algdnt (Ag), pour une température de 900-
1000°C et pour une pression variable allant de&b8000 bar.

L’Ag a un point de fusion a pression atmosphériqaed61°C, au cours duquel il passe de
I'état solide a I'état liquide. Pour réaliser ceti@ibration, un fil d’Ag a été placé dans la
chambre a échantillons, étalé sur le maximum decipour vérifier les gradients possibles
de température dans la chambre de diamétre 4 mmeque le fil d’Ag passe de I'état solide a
I'état liquide, il forme une ‘bille’ dans la changb(Figure 11.13).

Figure 11.13 — Fusion de l'argent & HP et HT
(P =821 bar—-T =912°C)

Le point de fusion de Ag augmente d’environ 6°C kizar de pression (Cohet al, 1966).

Les données expérimentales et théoriques sontrpéésedans le Tableau I1.4.

Tableau 11.4 — Données théoriques et expérimentaleke la fusion de Ag

Données théoriques Données expérimentales
Cohenet al.(1966) T croissante

four n°5
P (bar) T (°C) P (bar) T (°C)
0 961 2852 887
1000 967 821 912
2000 973 1541 915

3000 979

Les points expérimentaux représentant les poinfssien a HP et HT de I'Ag sont présentés
dans la Figure 11.14, pour le four n°5 spécifiquaine
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Figure 11.14— Diagramme de phase P-T de Ag

Le processus de fusion n’est pas réversible, desm@xpériences ne concernent que le cycle
de température croissante pour une pression dqonoéebe pointillée, Figure 11.14). Il existe
une différence de 54 a 91°C entre les donnéessienfthéorique et expérimentale : plus la
pression est élevée, plus la difference de temyrérantre la température théorique et la

température de fusion observée augmente.

A.2.2.4 Conclusion

Les difféerentes transitions de phase observées ldarieclave, pour une gamme de
pression allant de 0 a 3 kbar et pour une gammeem@érature allant de 20 a 1000°C,
montrent que la mesure de la pression par la jeggerécise quelle que soit la température,
et est mesurée avec une incertitudee @® bar. Lors de la calibration du four n°5, ledieat
de température maximal mesuré est de 91°C a 3 Kleagradient diminue jusqu’a 50°C a 1,5
kbar. A la suite de ces résultats, il apparait s&aiee d’utiliser un calibrant interne a chaque
expérience pour vérifier les mesures de la tempegaet la pression. Malheureusement
I'utilisation d’'un calibrant dans la chambre a éuiibons génerait I'observation du processus
de vésiculation des bulles d’eau pendant les esxpées de décompression. C’est pourquoi
nous avons choisi d’appliquer une correction syatéue de +50°C sur la température lue
par le thermocouple. Cette correction a été apgéqgoour tous les fours, méme lorsque le
gradient n'a pu étre mesuré. En conséquence lasfmécsur la mesure de la température est

de I'ordre det 25°C pour les expériences de décompression.
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B. Les cellules a enclumes de diamants

La cellule a enclumes de diamants (CED) est I'imaldils expérimentaux qui permet
de reproduire en laboratoire les conditions P-Tadeerre profonde, pour une large gamme de
pression (de quelques dizaines de kbar au Mbadedempérature (jusqu’a 5000°C). Les
enclumes étant transparentes, cette technique péaiservation en temps réel pendant les
expériences. Couplée a des techniques de micrdrgpeapies (diffraction X, Raman par
exemple), elle permet d’étudier et de modélisaoimportement physique des matériaux sous
ces conditions extrémes. Le premier prototype a&é aux Etats-Unis en 1959 (Weiral,
1959). Il existe aujourd’hui plus d’'une centainetgees de cellules a enclumes de diamants,
dont le fonctionnement différe suivant les conditsiale P et T que I'on souhaite atteindre.

B.1. Les cellules a enclumes de diamants

B.1.1. Principe

Le principe physique du fonctionnement d’'une CEDpeésenté dans la Figure 11.15 :
une CED est formée par deux enclumes portant lag demants, qui sont pressés l'un
contre I'autre. On applique une force sur I'une desx enclumes, force qui est multipliée par
la difféerence de surface entre I'enclume et le @iatn permettant d’atteindre la pression
voulue. Pour fixer les enclumes sur les supporispeut sertir directement le diamant ou le
coller grace a des ciments adaptés. Ces suppartdesplus souvent en WC, parce que trés

résistant.

Entre les deux enclumes, on place un joint métadlipercé en son centre. C’est dans ce trou
que I'on place I'échantillon. Le volume expérimémiaut varier de quelques fira quelques
milliers de pni. L'épaisseur du joint dépend de la pression mabdneme I'on souhaite
atteindre, typiquement il a une épaisseur initide 100 a 250 um pour des pressions
correspondant a la cro(te et au manteau supétiast le plus souvent en acier inoxydable.
Pour des expériences a des pressions de I'ordt® tébar, ou des températures supérieures a

800°C, on utilise des joints en Re.
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Figure 11.15 — Schéma de principe de fonctionnement de la CED

Suivant la nature de I'échantillon (liquide, ganlide), le chargement de la cellule est

différent. Pour un échantillon liquide, on introdieé volume souhaité grace a une aiguille,

directement dans la chambre a échantillons aueeéntjoint avant de fermer la cellule. Pour

un échantillon gazeux, la cellule est placée dams enceinte étanche contenant le gaz a
injecter. Pour ces deux cas, c’est la force appkgaur les enclumes qui comprimera le

liquide ou le gaz et permettra d’atteindre la pressoulue.

Dans le cas d’échantillons solides, il faut rajouta milieu transmetteur de pression pour

géneérer la pression. Celui-ci doit avoir des prtgs hydrostatiques, mais il doit également
étre inerte vis-a-vis de I'échantillon et transpérpour les études optiques. Suivant les
conditions de P a atteindre, il peut étre liquiagélanges d’alcool, huile siliconée) ou gazeux

(Ar, He, Np).

Pour réaliser des expériences en température ephgssystemes chauffants existent, suivant
les gammes de pression et de température a adeour des pressions au-dela de 2 Mbar et
des températures allant de 300 K a 3000 K, orsetilin systeme de four placé autour des
enclumes ou des diamantsd. Arashiet al, 1987 ; Bassett al, 1993) ou un systéme de
manchons chauffants placés tout autour de la eefu. Dubrovinskaia & Dubrovinsky,
2003). Pour des températures allant de 1300 K & BQOéchantillon est chauffé par un laser
(e.g.Andraultet al, 2000).
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B.1.2. Mesure de la température

La maniere la plus simple et la plus utilisée pao@surer la température effective au
niveau de la chambre a échantillons, est de placehermocouple le plus prés possible de
I’échantillon. On utilise des thermocouples de t¥p&Cu-CuNi) pour les températures allant
de -200 a 350°C ou de type K pour des tempéraalias jusqu’a 1250°C. Il est important de
déterminer la différence de température entre ietjpe mesure et I'échantillon lui-méme par
une calibration.

On peut également utiliser des jauges internesedpédrature, placées dans la chambre a
échantillons et couplées a une technique de specipe. On peut ainsi utiliser la
luminescence du rubis pour des expériences a TOK1®our des T > 300 K, on utilise des

jauges comme le c-BN ou le diamant, couplées auaRam

B.1.3. Mesure de la pression

Si I'on connait la force appliquée et la surfacelaleulasse du diamant sur laquelle
cette force est appliquée, on peut calculer lasppasthéorique au niveau de la chambre a
échantillons. Cependant, cette pression théoritpst famais réalisée a cause des frottements
liés a la mécanique de la cellule, de la comprégéidu joint et de I'échantillon.
La mesure de la pression doit donc se fairsity, elle est généralement réalisée a l'aide
d’une technique de spectroscopie : une jauge iateshplacée dans la chambre a échantillons
et excitée par un rayonnement de type visible, )Raman pendant I'expérience en pression.
En fonction de la réponse de la jauge (en fonatier® et T), qui a été calibrée par d’'autres
méthodes, il est possible de mesurer la pressiois tha chambre a échantillons pendant
I'expérience.
Pour les expériences a haute pression et des tatup inférieures a 700 K, on utilise
généralement la fluorescence du rubis (Maal, 1986 ; Cherviret al, 2002). Un faisceau
laser est émis vers le rubis placé dans la chamiahantillons. A I'aide d’'un spectrometre,
on mesure les longueurs d’'ondes des deux raiegnii@dscence caractéristiques émises par
celui-ci. Avec la pression, ces longueurs d’ondedéplacent, et ce déplacement a été calibré
par d’autres techniques jusqu’a plus de 1 Mbarmfaeni & Block, 1975 ; Macet al, 1986 ;
Datchiet al, 1997).
Lorsque la température dépasse 700 K, les picsluteescence du rubis s’élargissent
empéchant la mesure du déplacement de la raieudeeficence du rubis et donc de la
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pression. On utilise alors d’autres types de jauga®mme la fluorescence du borate de
strontium dopé au samarium (Lacam & Chateau, 1889 diffraction des RX sur des sels
comme NaCl ou h-BNeg. Lynch & Drickamer, 1966 ; Solozhenko & Peun, 1997e
Godecet al, 2000).

Dans le cas d’expériences impliquant des phaseefiuil peut y avoir une réaction chimique
entre la jauge et le milieu transmetteur de presdians ce cas-la, on utilisera plutdt des
composes inertes par rapport a la charge expéreemar exemple des métaux nobles dont
les équations d’état sont connues comme Bog.Heinz & Jeanloz, 1984) ou le platine. On
mesure alors par diffraction des RX l'effet de lagsion sur le paramétre de maille de ce
composé de référence. Il est également possiblélisBa I'équation d’état du milieu
transmetteur de pressioa.q. Saul & Wagner, 1989 pour I'eau), comme nous leores dans

le chapitre suivant.
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B.2. La cellule & enclumes de diamants de type Ba#s

Au cours de ce travail, nous cherchons a étudipémxentalement le dégazage d'un
magma pendant sa remontée dans le conduit voleamgula vésiculation de bulles d’eau
dans un silicate liquide au cours d'une décompoesst en température. Nous souhaitons
donc reconstituer les conditions P-T correspon@dadées pressions de quelques kbar et une
température de 800 a 1000°C. C’est pour cela qus awons choisi de travailler avec une
cellule a enclumes de diamants hydrothermale de Bgssett ou le milieu de pression est un
fluide et qui permet d’atteindre des pressions &g aux magmas : le domaine P-T va

jusqu’a 25 kbar pour la pression et jusqu’a 120006Gr la température (Bassettal, 1993).

Les premieres cellules a enclumes de diamants pramhd’'étude des réactions entre une
phase fluide et une phase solide ont été dévelsppgartir des années 60 (Wetiral, 1969)
puis largement utilisées, pour étudier par exentglsolubilité de minéraux sous pression
(Van Valkenburget al, 1971 ; 1987).

Cependant, ce n'est qu’a partir des années 90'uelé des fluides hydrothermaux et des
silicates liquides en pression et a haute températypu étre possible grace aux travaux de
Shenet al. (1992), Bassettt al. (1993) qui ont développé une CED hydrothermalevpot
atteindre des températures jusqu’a 1200°C et dessions jusqu’a 25 kbar. Cette cellule est
aujourd’hui largement utilisée pour diverses amtlans (voir la revue de Bassett, 2003) et
notamment pour I'étude des magmas silicatés sonditcans hydrothermales(g. Shen &
Keppler, 1995 ; Bureau & Keppler, 1999 ; AudétaKé&ppler, 2005).

B.2.1. Principe général

Le principe général de la CED de type Bassett estemté dans la Figure 11.16. Pour
ce type de cellule dite hydrothermale, le milieangmetteur de pression est I'eau. C’est ce

fluide, chauffé, qui va générer la pression.

-66-



Il — Techniques expérimentales et développemertod@ogiques

, | | Systeme
Ecran d’acquisition
Caméra

9
2R Objectif
RN .

(o]

o\ Tt i

N ?ﬁ} 7

| |
7 5 91 3 4 6

Figure 11.16 — Schéma de principe et photographie @ la CED de type Bassett [1]
diamants ; [2] joint de Re ; [3] supports en W@} fésistances chauffantes en molybdene
(Mo) ; [5] supports en pyrophyllite ; [6] sortiesermocouples ; [7] alimentations des fours ;
[8] vis de pression ; [9] fenétres de kapton ; [$@$téme de refroidissement d’eau ; [11]
systeme de circulation de gaz

Dans notre étude, la cellule utilisée est compdsédeux enclumes portant deux diamants de
type IA. Le diamétre de la culasse mesure 1 mmpoarexpériences ne nécessitent pas de
travailler a des pressions excédant 20 kbar. Ohgiesi augmenter le volume de la chambre
a échantillons, qui a un diametre initial de 500. um

Les diamants sont collés sur des supports en Waida Id’un ciment, isolant électriquement,
résistant aux hautes températures et bon condubieumique. Nous avons choisi un ciment &
base de MgO. Les supports sont entourés de ciiix] gpses de résistances chauffantes en
Mo de 0,25 mm de diametre, formant le four. En ewmtant ces résistances a des
alimentations électriques, on atteint une tempégatde 1000°C dans la chambre a
échantillons.

Les enclumes sont collées sur des rondelles deppyilde, matériau tres résistant a la
compression, fixées sur les platines. Les deuxueme$ supérieure et inférieure sont ajustées
'une aprés l'autre, a l'aide de trois vis, pouregies deux diamants soient parfaitement
paralleles et alignés. La platine supérieure pewtéplacer en translation en (x,y), tandis que
la platine inférieure est une demi-sphere pouvantéplacer dans les 3 directions (X,y,z)
(Figure 11.17).
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Figure 11.17 — Schéma des enclumes supérieures aférieures : [1] diamants ; [2] joint de
Re ; [3] supports en WC ; [4] résistances chaudant[5] rondelles de pyrophyllite ; [6]
support de I'enclume supérieure ; [7] support @adlume inférieure ; [8] accés optique a la
chambre a échantillons

Avant la mise sous pression, les diamants doivieatgarfaitement paralleles, faces alignées

pour éviter de les casser.

Les deux supports des enclumes sont percés encientr®s pour permettre un acces optique
a la chambre a échantillons. Le joint métalliquacpl entre les deux diamants est en Re, de
forme carrée (co6té allant de 4 a 5 mm), il a uresSeur de 250 um et le diametre du trou

central est de 500 pum.

Trois guides placés sur la platine inférieure aing trois vis de serrage permettent de fermer

la cellule en maintenant les deux platines I'und’autre (Figure 11.18).

H H
— Platine|supérieure
Platine inférieure i\ﬁ' Platine inférieurel

Figure 11.18 — Schéma de fermeture de la cellule
[1] guides ; [2] vis de serrage

Un systeme de circulation de gaz réducteur (mélangen + 1% hydrogene) est placé autour
de la cellule, afin d’éviter 'oxydation des résistes chauffantes de Mo et des diamants en
température. Des fenétres de kapton, transparaméesimiere, ferment les acces optiques des
supports pour que la cellule soit hermétique. Ustésyie de circulation d’eau, formé par un
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manchon en acier dans lequel circule I'eau en sstiermé, est placé autour de la cellule
lorsque I'on travaille en température pour évitee d'ensemble du systeme ne chauffe en

cours d’expérience.

B.2.2. Mesure de la température

La mesure de la température se fait pendant lexpée a l'aide de deux
thermocouples de type K collés directement a migeles diamants a I'aide du ciment en
MgO (Figure 11.19). Le diamant est un tres bon aardur thermique, on peut donc supposer
que la température lue par chacun des thermocoapteispente est proche de celle régnant

sur la tablette du diamant, au niveau de I'échantil

D| Th,
E
TTTT\

5 Th,

LI

Figure 11.19 — Schéma de la position des thermocouples sur lesadiants: [Re] joint de
rhénium ; [D] diamants ; [E] échantillon ; [T,ATh,] thermocouples

Pour calibrer la mesure de la température par ks dhermocouples, on utilise des
transitions de phase de composés purs dont la tatnpg est parfaitement connue. Les
composes utilisés ont des températures de tramsitie phase allant de la centaine de degrés
a plus de 800°C, afin de calibrer la température @nditions de P-T des expériences que
I'on souhaite réaliser.

On utilise la fusion de §T¢ = 112°C), NaN@ (T = 306,8°C), CsCl (= 645°C) et NaCl (T

= 801°C). On obtient une droite de calibration empérature que I'on utilise pour chaque
série d'expériences (Figure 11.20). Chaque tempéeatlue par chacun des deux
thermocouples est ainsi corrigée du facteur déte¥rpar la calibration. A chaque nouvelle

configuration de cellule, il est nécessaire deirefeette calibration.
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Figure 11.20 — Exemple de courbe de calibration déa température

La calibration de la température dans la CED efgicefée a pression ambiante. Pour les
expériences en P et T, on suppose que le gradiemhigue entre les points de mesure des
thermocouples et la température dans la chambehantllons est le méme, quelle que soit la
pression.

B.2.3. Calcul de la pression

Dans le cas de la CED de type Bassett, la détetiminde la pression est indirecte et
est calculée en utilisant I'équation d’état du enilitransmetteur de pression, ici I'eau pure
(Saul & Wagner, 1989).

Le calcul de la pression est basé sur le postulaugcours d’'une expérience, aprés équilibre,
le volume de la chambre a échantillons reste cohatacours de la trempe. Ceci a été vérifié
expérimentalement par Choet al. (1992) et Sheret al. (1992). lls ont mesuré par
interféerométrie laser, en pression et en températarvariation de la distance entre les deux
faces du diamant pendant le cycle de refroidisséngpuis une température élevée, pour une
gamme de P allant jusqu’a plus de 30 kbar et umargade T allant de 500 a 1200°C. lIs ont
alors déterminé que la variation de volume étdériaure a 0,5 %vol, assurant ainsi que la
trempe est un processus isochore. Ceci peut égalétre vérifie pour chaque expérience en
mesurant le volume du trou dans le joint de Re a@apres la trempe.

Sachant que le refroidissement est isochore, cesewdi la densité du fluide milieu de

pression ainsi que la température de I'état d'doyeldu systéeme, on peut, a I'aide d’'une
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équation d'état appropriée a ces conditions de P,etalculer la pression de I'expérience
(Shenet al, 1993a ; 1993b ; Bassett, 2003).

Pour nos expériences, il s’agit de déterminer tesié de I'eau qui est le milieu transmetteur
de pression : on utilise ainsi la transition deggheau liquide - eau gazeuse.

Avant chaque expérience, pour vérifier que la chamd échantillons est parfaitement
étanche, il est nécessaire de stabiliser le jainsgra utilisé. Pour cela, la cellule est chargée
avec de l'eau pure et une bulle dair, et on réafiselques cycles de chauffage jusqu’a
600°C. On vérifie ainsi que les températures d’hgameisation et de réapparition de la bulle
d’air restent les mémes pour tous les cycles, Bamiqu’il n’y a pas de fuite d’eau au niveau
du joint. Pour I'expérience proprement dite, la mmbee a échantillons de la CED est a
nouveau remplie avec de I'eau et une bulle d’amsiaque I'échantillon. Au fur et a mesure de
la chauffe, la bulle d’air se dissout dans I'ealegbint métallique subit des contraintes. Si on
atteint une température supérieure a celle dealailisation, le joint peut se déformer et le
volume de la chambre a échantillons diminuer. Céaet) lorsque la température et la
pression d’équilibre sont atteintes et que I'ompe I'échantillon, le volume de la chambre a
échantillons reste constant tout au long du reige@&ment car le systeme est isochore (®hen
al., 1993a). La pression est alors calculée gracenaelsure de la densité du fluide aqueux
final, obtenue par la température d’homogénéisatieria bulle de vapeur d’eau réapparue

apres la trempe.

B.2.4. Discussion sur la mesure de la températuet de la pression
B.2.4.1. Discussion sur la mesure de la température

La mesure de la température en CED Bassett esis@ragrace a la lecture par les
thermocouples de type K,#1°C pres. Cependant la lecture de la tempéragperd de la
position des deux thermocouples qui sont collédesupentes des diamants : celle-ci ne doit
pas varier au cours de I'expérience et doit égalrérement vérifiée.

De plus, méme si le diamant est un excellent caedudhermique, il existe un gradient de
température entre le point de mesure par le thesopde et I'échantillon, en général posé sur
un diamant. Ce gradient de température est cailtgdde d’étalons, grace a I'observation de
changements de phases. Mais cette calibratiorifestigge uniquement a pression ambiante.
Enfin, les deux diamants ne se touchant pas, stex@galement un gradient de température

entre les deux diamants, gradient que I'on ne m@8t mesurer. Lors de nos expériences en
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température et ou le milieu de pression est uddluia convection qui a lieu dans la chambre
a échantillons minimise ce gradient, notamment pas températures supérieures a 600°C.

L’idéal serait de pouvoir mesurer la températurs@n méme de la chambre a échantillons.

B.2.4.2. Discussion sur le calcul de la pression

La détermination de la pression en CED de type dtiidrmale par l'utilisation de
I'équation d’état de I'eau pure établie par SauM&agner (1989), méme lorsque le fluide
agueux n’'est pas pur, est source de controverggendant, c’est a I'heure actuelle le seul
moyen connu permettant de calculer la pression danype de CED, pour des pressions
allant jusqu'a 20 kbar et des températures sup@sed 500°C, et pour des systemes réactifs

comme les fluides aqueux et/ou hydratés.

En effet, lorsque la pression est calculée ensatili 'équation d’état du fluide transmetteur
de pression, on suppose que le fluide (ici I'east) n corps pur. Ceci n'est pas le cas
puisqu’au cours de I'expérience, avec 'augmentate la pression et de la température, le

silicate se dissout dans I'eau et vice versa.

Des expériences de dissolution de silice danse#ilen équilibre avec des grains de quartz
en CED hydrothermale ont été menées par Zotov &lee2002), pour une pression allant
jusqu’a 14 kbar et une température allant jusq@@°@. lls ont montré que la spéciation de
SiO, dissous dans un fluide aqueux est différente stiies conditions de P et T, et
notamment entre le début de la trempe a 900°C i lde la trempe a T ambiante (ce qui
implique que les volumes d’eau et de silicate exsgipn et en température sont différents). Il
semble donc qu’assimiler le fluide aqueux a undBupur est source d’incertitude dans le
calcul de la pression si I'on travaille dans uneDC&vec des silicates liquides en équilibre

avec de I'eau.

Néanmoins certaines études réalisées pour desrastamilaires (fluides aqueux + silicates
liquides) montrent que cette approximation esifjast

En 1999, Bureau & Keppler ont réalisé des expéegsme miscibilité totale entre un liquide
silicaté de composition haplogranitique et un fuajueux en CED hydrothermale pour des
pressions allant de 12 kbar a 17 kbar et des tanpés de 600°C a 850°C, donc dans des
conditions P-T-HO proches de celles de nos expériences. lls onindés teneur en eau du
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systémadn situ, en fonction de la pression, par spectroscoprarofige. Pour une pression de
15,5 kbar et une température de 750°C, ils ont rdesne teneur en eau de 28 %pds. Si
I'on calcule une teneur en eau théorique pour ceslitons P-T par le modéle de Zhang
(1999) extrapolé pour des pressions supérieurekl@i8 la teneur en eau est de ~ 25 %pds.
Le bon accord entre les mesures de la solubilitBed& in situ et le calcul de la solubilité

prouve gue la pression calculée en utilisant I'éignadu fluide est correcte.

Mysen & Cody (2004) ont eux aussi étudié la midicébitotale entre un silicate de
composition haplogranite et un fluide agueux daes donditions P-T similaires, ils ont
déterminé les courbes critiques dans un diagramere fBnction de T. Leurs expériences ont
été réalisées dans un autoclave a chauffage extgrnéncertitude sur la mesure de la
pression est de l'ordre de 1 kbar. Les courbedques de la miscibilité totale de
I'haplogranite et de I'eau des deux études sontaawlantes avec celles déterminées en
cellules de type Bassett par Bureau & Keppler (J9&hforcant ainsi I'idée que le calcul de

la pression en CED hydrothermale est correct.

De méme, les résultats de Mysen & Wheeler (2000)trant que les isochores d’'un fluide
aqueux saturé en silicates ne sont pas si difiégsethe celles d’'un fluide aqueux pur pour la
gamme P-T de nos expériences. En effet, ils otisédes expériences de diffusion de I'eau
dans un liquide silicaté de composition ,08Al,03-SiO,-H,O avec des teneurs en Bk
variant de 0 %mol & 6 %mol, pour une pression de28 kbar et une température de 1000 a
1300°C. lIs ont ainsi déterminé que pour une poesallant de 10 kbar a 16 kbar, la variation
de l'isochore d’'un fluide saturé en silicate vaiee 0 a 1,6 kbar par rapport a de I'eau pure,
pour les différentes teneurs en®@d.

Ainsi, on peut dire que le calcul de la pressionsdies cellules a enclumes de diamants
hydrothermales en utilisant les équations d’étafluide transmetteur de pression est correct
avec une imprécision sur le calcul de I'ordre dkb2r. C’est, encore aujourd’hui, le seul
moyen de calculer la pression dans ce type deleellln moyen alternatif et idéal serait de
pouvoir mesurer la pressiam situ, pendant les expériences en P et T, en utilisssisdndes

de pression adaptées.
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B.3. Implantation de capteurs dans les enclumes ddiamants ou
« enclumes intelligentes »

La technologie dimplantation de capteurs dans daslumes de diamants est
relativement récente, elle date de la fin des aB8eAu cours de ce travalil, j'ai pu participer
au développement des enclumes de diamants impsaate&ant que capteur de température,

et de leur adaptation sur la cellule a enclumediamants de type Burchard-Zaitsev.

Le principe des enclumes de diamants implantéesistera créer des microstructures pi€zo-
résistives dans le réseau cristallin du diamanicgires sensibles aux conditions de pression,
température et conductivité électrique appliquagsles diamant. Ces structures se font par
implantation d’ions dans le diamant.

L'implantation d’ions de faible masse atomique €d3, carbone C, azote N) dans des
diamants a été realisée pour la premiere fois @aildv et al. (1966). lls ont montré qu’en
intégrant des ions dans le réseau cristallin dumdm, celui-ci pouvait étre activé
électriquement et se comporter comme un semi-céeducDepuis, de nombreuses études
ont permis d’améliorer les techniques d’implantatiafin d’optimiser au maximum les
propriétés électroniques des diamametg.[Braunstein & Kalish, 1982 ; Prins, 1988 ; Zeidler
et al, 1993 ; Prins, 2002 ; Vogetl al, 2004). Les techniques que nous avons utiliséssimt
directement inspirées des travaux des industrlsotamment de Pring.(. 1982 ; 1986 ;
1988 ; 1989 ; Prins & Derry, 2000).

Nous allons présenter ici brievement le principse demants semi-conducteurs ainsi que la
technologie d’'implantation ionique permettant dealisgr les enclumes de diamants
implantées. Nous présenterons ensuite les différgmes de capteurs implantés dans des
enclumes de diamants, ainsi que le mode opérateiteur fabrication.

B.3.1. Définition et principe des diamants semi-cwlucteurs

Un semi-conducteur est un matériau qui se conduitnee un isolant a T = 0 K mais
qui conduit I'électricité quand la température aegte. Le diamant, lorsqu’il est parfaitement
pur, est un cristal isolant. Cependant, les diamaaturels sont rarement purs, et possedent
des défauts dans leur réseau cristallin : des a@tnangers sont placés dans le réseau, soit en
position de substitution d’'un atome de C, soit esitpn interstitielle. La présence de ces
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atomes étrangers modifie les propriétés électrighesdiamant et fait qu'il se comporte
comme un semi-conducteur.

A un niveau microscopique, le diamant, comme tass dristaux, possede des niveaux
d’énergie dans lesquels se placent les électronatdenes de son réseau. Le remplissage de
ces niveaux d’énergie respecte le principe d’exafusle Pauli, c'est-a-dire que la derniére
bande d’énergie remplie est celle d’énergie la fflaste : c’est la bande de valence. La
premiere bande d’énergie inoccupée, située justkessus de la bande de valence, est appelée
bande de conduction. C’est le remplissage des Badeeconduction et de valence qui va
déterminer la conduction de I'électricité dansikntant.

Lorsqu’'un atome étranger possede un électron dene@lde plus que l'atome du cristal
auquel il se substitue, I'électron « en trop » eager de la bande de valence a la bande de
conduction par excitation thermique, et participda conduction dans le cristal. Dans ce cas
la, le dopage est qualifié de type n, I'atome dogancomporte comme un donneur d’électron
(Figure 11.21).

Excitation thermique

® _
EC ./\ Bande de conduction
O [ J
Ev Bande de valence .
o) O
Dopage de typen Dopage de type p
L atgme étranger posséde @ Clectron L atrome étranger possede
un électron de plus que O un €lectron de moins que
IPatome du cristal Trou I"atome du cristal
=Electrons dans la bande de =Trous dans la bande de
conduction valence
=Conduction électrique =Conduction électrique

Figure 11.21 — Schéma simplifié des différents typede dopage des semi-conducteurs
{Tiré de Ngb & Ngo, 2007}

Au contraire, si 'atome étranger posséde un é@actte valence en moins que I'atome du
cristal auquel il se substitue, il va se compoctanme un accepteur d’électron, et va prendre
un électron de la bande de valence. Il y a ala@¥atmm d’un trou dans la bande de valence. Le
dopage est alors qualifié de type p (Figure 11.21).

Pour un semi-conducteur, la conductivité est diatupdus grande que le nombre d’électrons

dans la bande de conduction est élevé.
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Pour la fabrication des enclumes de diamants inigden on introduit un circuit de bore sous
la surface de I'enclume. Une dose d'ions B est anffle a une certaine profondeur, ces
atomes vont se substituer aux atomes de C dansséau cristallin du diamant. Comme
I'atome de B posséede un électron de valence ensyp@inrapport a 'atome de C, I'atome de
B devient une charge négative et se comporte conmaecepteur d’électrons. Le dopage des
diamants par des ions B est de type p. Comme la damns B implantée est importante, de
I'ordre de 18° cm?, il y a création de bandes de trous dans le diamanpermettent de
former des couches conductrices électriquemens RlwWose d’'ions B implantée est forte,
plus la concentration d’accepteurs d’électrons damamant est forte, et plus la conductivité
du diamant augmente.

Sous I'action d’'un champ électrique, en appliquarg tension entre deux contacts du circuit
implanté, on peut mesurer dans ce circuit la vianadle la résistance du diamant induite par
I'effet des contraintes appliquées sur le diamaregsion) ou par 'effet de la température, a
la condition que les enclumes aient été préalabiemeadibrées pour différentes pressions ou

températures.

B.3.2. Présentation de lI'implantation ionique

La technique d’'implantation d’ions consiste a piejedes ions de grande vitesse (de
'ordre du keV ou du MeV) sur un matériau ciblenatie le modifier : les ions projetés
s'intégrent dans le matériau et modifient sa cormtipos chimique. La profondeur de
I'implantation dépend de la masse de la particot&kérée et de I'énergie d’accélération.

Les applications majeures de cette technique somidroélectronique, notamment le dopage
des semi-conducteurs, la synthese de nouvelleephlascontrole des dommages créés dans
les réseaux cristallins et la modification des pedps électroniques, optiques, magnétiques

ou mécanigques des matériaux.

Pour accélérer des ions, on utilise des accélémdal particules, capables d’accélérer un
faisceau de particules chargées sur un matérida etbd’analyser les produits émis par
I'interaction entre ces particules incidentes stdarticules de la cible.

Il existe deux grands types d'acceélérateurs deicpdes : les accélérateurs linéaires (par
exemple les Van de Graaff ou les Tandems) et lesl@ateurs circulaires (cyclotrons et

synchrotrons).
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Un accélérateur de particules est composé d'unesale particules, qui sont généralement
des ions ou des électrons. Un champ électriqueasadcélérer ces particules, de la source
vers la cible, elles sont donc chargées.

Afin de donner au faisceau des spécificités de gdoeou de direction, plusieurs éléments
sont introduits dans les lignes de faisceaux. Adles combinaisons de lentilles (divergentes
ou convergentes) permettent de focaliser le faisaba particules pour obtenir une taille
définie. Des déflecteurs composeés le plus souvamdnts séparateurs permettent d’orienter
le faisceau dans une direction donnée.

Enfin, un détecteur permet de «voir » les paréisuproduites ; il est placé de maniéere
stratégique par rapport au faisceau incident, sl particules a détecter.

La cible est constituée du matériau a étudier etesjuel le faisceau va frapper. L'épaisseur
de la cible dépend du type d’analyse que 'on é¢fieet de la portée de la particule incidente.
Dans ce travail, nous avons utilisé la technigumplantation ionique pour implanter des

ions B et C dans des enclumes de diamants.

Les différentes implantations ont été réaliséesdaux accélérateurs présentés ci-dessous :
I'accélérateur ARAMIS (CSNSM, Orsay, France) enatmdration avec Sylvain Henry et le
projecteur d’ions RUBION (Bochum, Allemagne) enlabbration avec Michael Burchard.

L’accélérateur ARAMIS (Accelerator for Research @strophysics, Microanalysis and
Implantation in Solids) est présenté schématiquéntams la Figure 11.22. C’est un
accélérateur électrostatique de type Tandem d'ensidn maximale de 2 MV (Cottereat

al., 1989 ; 1990). Il peut fonctionner soit en modendem (lorsque la source d’ions est

négative) soit en mode Van de Graaff (lorsque lacod’ions est positive).
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Aimant de sépar_ation Source positive Source négative
\mplanteur haute énergie —]
IRMA J . l !
Ligne agrégat@ | :W%ﬂlm
N A
Ligne implantatio Accélérateur ARAMIS|  Aimant de séparation

de la source négative
Ligne caractérisatio
in situ

Figure 11.22 — Schéma simplifié de I'accélérateur RAMIS
{tiré de Chauviret al, 2007}

Pour la fabrication des enclumes de diamants, lamg@tion d’ions B a été réalisée en
utilisant le mode Tandem et en utilisant la ligriexpgérience dédiée a l'implantation haute
énergie, soit 1 MeV ou 2 MeV. Certaines des im@lhohs ont été réalisées a une
température de 800°C, nécessitant I'utilisationndhorte-échantillon chauffant. Un systeme
de masques en « pochoir » est positionné sur lmatit et permet d’implanter un motif

spécifique sur la cible.

Nous avons utilisé le projecteur d’ions appelé ROBI afin de réaliser des micro-
implantations de B et de C dans le diamant (FigL28). Ce projecteur d’ions est relié a un
accélérateur de particules de type dynamitron DTlyn@mitron Tandem Laboratory)
fonctionnant en mode Tandem qui permet d’accéléer particules avec une tension
maximale de 4 MV et d’'amener le faisceau d’'ionssMer projecteur. Le faisceau d’ions de
haute énergie est focalisé grace a un solénoidacuucteur, amenant les ions de haute

énergie vers le masque d’implantation placé delacible a implanter (Stephaxt al, 2001).
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Echantillon Fentes Masque Fentes
Lentille et divergentes  d'implantation d’ouverture
multipole Ouverture
| .
. Octopdle Dipole
= |:| = — Faisceau d'ions

Figure 11.23 — Schéma du projecteur d’ions RUBION
{tiré de Stephart al, 2001}

L'intérét de cette installation est qu’elle pernmag réaliser des micro-implantations de
quelques um avec une résolution spatiale inféri@gud® nm tout en gardant une énergie
initiale des ions élevée de I'ordre du MeV, indispable pour I'implantation des ions dans les

diamants.

B.3.3. Les différents types de capteurs existants

Grace a la technologie d’'implantation dans lesndiats, plusieurs types de capteurs
peuvent étre fabriqués.

B.3.3.1. Les capteurs de pression et de température

Les premiers capteurs réalisés sont des structeresbles a la pression. Les premiers
tests, réalisés a température ambiante, ont pelenisettre au point un motif d’implantation
optimal pour mesurer la variation de l'intensitédrila résistance du diamant en fonction du
motif implanté (Zaitseet al, 1999). Le premier motif d’implantation est unalseligne de
B. Le deuxieme motif consiste en I'implantation dieux lignes de B sous la tablette du
diamant a deux épaisseurs différentes, formantioue de type p-i-p, ou les deux couches p
sont des couches de B implanté, et la couchelaesiuche de compensation des accepteurs
d’électrons (Zaitseet al, 2001 ; Figure 11.24).
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Couche de B implantée a 1 MeV

: <
PO —— Couche de B implantée a 2 MeV
\

Région du diamant irradice

Figure 11.24 — Schéma de la diode p-i-p
{tiré de Zaitsewt al, 2001 ; Bureaet al, 2006}

Le troisieme motif consiste en la formation d’'unedg p-i-p a laquelle est ajoutée une
couche d’ions C.

Zaistev et al. (2001) ont alors étudié I'évolution de lintensiB sein des structures
implantées en fonction de la pression appliquésuatant ces trois motifs d’implantations.
Pour cela, ils ont choisi deux contacts entre lekjls ont appliqué une tension constante de
10 V. Puis ils ont augmenté la pression et obskinténsité induite par 'augmentation de la
contrainte mécanique sur I'enclume implantée (Fedue5s).

100— m Diode p-i-p avec barrette de C

@ Diode p-i-p
A 1ligne de B

=
T
.

Variation de | (LA)

0,01} |

! Pression (kbar) 10

Figure 11.25 — Mesure de la variation du signal d’ntensité du courant électrique en
fonction de la pression a température ambiante
{tiré de Zaitsewt al, 2001}

Lorsqu’une seule ligne de B est implantée, lesaaisrmesurés sont de I'ordre de la dizaine a
la centaine de nA, et sont difficilement mesurablessque deux lignes de B sont implantées,
créant la diode p-i-p, le courant mesuré augmehnie fdicteur 10. Enfin lorsque I'on rajoute

une barrette de C au-dessus des deux lignes de §agne a nouveau un facteur 10 dans la
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valeur du courant mesurée. L'amplitude de la répahsdiamant au changement de pression
est alors plus élevée et devient raisonnablemestirable, de I'ordre du pA.

Ainsi, pour utiliser ces capteurs en tant que aaptele pression, Zaitseat al. (1999) ont
montré que la diode p-i-p avec la barrette de @ Etaneilleure configuration parmi celles
testées.

Des tests ont également été réalisés sur poureétladstabilité des lignes de B implantées
dans les diamants pour une température allant d@50°C. Vogekt al. (2004) ont montré
gu'une ligne de B implantée reste stable mécanigmemet que les performances
électroniques des couches de B implantées sonaniggées avec la température si celle-ci
reste inférieure a 1500°C, permettant donc d'etilies diamants implantés comme capteurs
de température dans notre configuration expérineen@e sont ces capteurs de température

gue nous avons développés dans des enclumes dantisam

B.3.3.2. Autres applications

Le deuxieme type de capteur consiste a implantairglignes de B dans une enclume
de diamants, avec quatre points de mesure (saitiesontacts) au niveau de la chambre a
échantillons, afin de permettre des mesures de uobndé électrique de la charge
expérimentale. Pour plus de détails sur ce capkelecteur pourra se référer a Buredual.
(2006).
Enfin, il est possible d'utiliser I'implantation dgnes de B dans les enclumes de diamants
servant de filaments chauffants ; le diamant luraéest utilisé comme un micro-four
lorsqu’on injecte un courant électrique par l'imédiaire des contacts sur les faces du

diamant.

B.3.4. Préparation des capteurs de température
B.3.4.1. Fabrication de la diode

Afin de réaliser les capteurs de température, milisons le motif d'implantation de
la diode p-i-p. Pour cela, deux couches de B smiplantées a deux épaisseurs différentes
sous la tablette du diamant : la couche la plufopde est implantée a 1,2 um sous la surface
avec une énergie de 2 MeV ; la deuxiéme couchenggantée a 0,75 um de profondeur avec
une énergie de 1 MeV. Les doses implantées soRtl@¥ B.cmi®. Ces deux implantations se
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font & une température de 800°C pour éviter I'arisgtion du réseau cristallin du diamant
induite par l'irradiation sous vide. Lors de l'ingpitation, les diamants sont placés dans un
support en cuivre (Cu), car le Cu ne réagit pas &veliamant lorsque I'on chauffe a 800°C.
Les diamants sont ensuite recouverts par un systiemmeasques (Meijer & Stephan, 1998)
pour n'implanter que le « motif » voulu (Figure2b.a) : on implante les deux lignes de B sur
la tablette supérieure, avec un angle de 7° eedrdéux lignes (Figure 11.27).

Figure 11.26 — Support (a) et masque pour I'implanttion des lignes de B (b) et des
contacts entre capteurs et aiguilles de WC sur lggentes des diamants (c)

Une troisieme ligne d’ions C est implantée dandidenant, a une énergie de 5 MeV grace au
projecteur d'ions RUBION. Cette barrette de C dibléa dimension et nécessitant une
implantation a I'aide d'un faisceau focalisé estié au dessus des deux lignes de B (Figure
11.27).

Aprés ces trois séries d’'implantation, il est néa@s de réaliser un recuit a 1500°C et sous
vide pendant une heure, afin de stabiliser les esode B dans le réseau apres I'implantation.
Le recuit sert également a réparer le réseau linsta diamant qui a été endommagé lors de
I'implantation, par recristallisation du diamant $out le parcours traverseé par les ions.

Ce recuit entraine une graphitisation de touteutéase du diamant. Par attaque acide d’'un
mélange HSO, + K,Cr,O4 a 80°C ou par abrasion grace a un plasma a oxyeoeuche de
surface oxydée du diamant est nettoyée. C’est tape édécessaire pour que la surface du
diamant ne soit pas conductrice, ce qui parasitézasignal de résistance mesuré via les

capteurs et rendrait impossible leur utilisation.
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B.3.4.2. Fabrication des contacts

Pour connecter la diode vers I'extérieur, et notaminvers les systemes de mesures
du signal du courant (aiguilles conductrices en W@, paragraphe suivant), on réalise une
implantation d’ions B sur les huit faces du diamgrdce a un deuxiéme masque (Figure
[1.26.b).

=

ga b~ wWDN

Figure 11.27 — Schéma (a) {tiré de Bureatet al, 2006} et photographie (b) d’'un diamant
implanté : [1] diamant ; [2] ligne d’'implantation de B aMeV ; [3] ligne d’'implantation de
C a 5 MeV ; [4] ligne d'implantation de B a 2 MeV5] contacts extérieurs

Cette implantation se fait & température ambianteainant 'amorphisation du diamant entre
les couches de B implantées et les contacts, permetonc de réaliser les contacts entre les
capteurs et I'appareil de mesure. Afin de retisecduche de diamant pur qui reste a la surface
des contacts, formant une fine couche isolantdrédgaement, on abrase les faces du diamant.
Enfin, afin d’améliorer la conductivité électriguentre ces contacts et le systeme de
connexion vers la cellule, on ajoute de la collePdesur chacun des contacts. Celle-ci est
ensuite recuite a 1300°C sous vide pour évapogkradnt : les contacts sont donc constitués
de Pt pur, qui a pénétré dans le diamant abragp@&retet le contact électrique entre les lignes
de B implantées et les systemes de mesures danesigFigure 11.27).

Ces enclumes de diamants implantées sont ensaitéqd dans une CED de type Burchard-

Zaistev, présentée dans la section suivante.
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B.4. La cellule & enclumes de diamants de type Burard-Zaitsev

B.4.1. Principe

La cellule a enclumes de diamants de type BurcHaitsev (Burcharet al, 2003) du
nom de ces inventeurs, est une cellule de typeotiyeirmale permettant de travailler pour une
gamme de pression allant de P ambiante a 45 kbagwsgu’a 1200°C. Sa principale
particularité est qu’elle a été concue pour regedes diamants implantés, permettant ainsi
tous types de mesures électriques (8 connexiorsshpes par diamant), ainsi que le chauffage
de la charge expérimentale via les diamants. Cetlele est optimisée par rapport a la cellule
de type Bassett. Elle présente de maniere compactécuit de refroidissement d’eau et un
circuit de circulation de gaz réducteur pour éviesr oxydations. De plus, son systeme de
fermeture avec un grand pas de vis permet uneanigeession plus homogene entre les deux

enclumes que les trois vis de la cellule Bassé#.dst présentée dans la Figure 11.28.

//f"&
I

E = . E . - // i ‘I'lllll
: X “: lo, “ .
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s s.s..-\-‘ - ///;/':;, A\\
Figure 11.28 — Schéma de principe de la CED de typBurchard {tiré de Burcharcet al,
2003} : (1) platine inférieure ; (2) platine supne ; (3) coupe ; (4) photographie
[a,b] platines supérieure et inférieure ; [c] diamtsamplantés ; [d,e] porte-enclumes [f] vis de
pression; [I,m] enclumes [n] vis d’ajustement pBalignement ; [0] plateau ; [p] aiguilles ;
[q] ressorts en acier ; [r] plaque isolante (mic)t] systeme de refroidissement ; [u] systeme

de circulation du gaz ; [v,w] connexions pour haéntation des fours ; [y] acces optique,
fenétre.

Dans cette cellule, les deux platines inférieursugterieure portant les enclumes de diamants
(gqu’elles soient implantées ou non) sont maintersugsdes supports qui permettent de les
aligner I'une par rapport a l'autre grace a des Bians ces enclumes, les diamants ne sont

donc ni collés, ni sertis.
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La principale originalité de ce concept est queysteme de maintien des diamants assure
également les connexions électriques. En effetlilm®ants sont maintenus par huit aiguilles
métalliques disposées en étoile. Ces aiguilles é@muctrices, elles assurent le contact avec
les structures implantées et permettent les mesleresnductivité électrique ou le chauffage.
Deux plateaux, en forme de demi disques, sont pgraequatre ouvertures radiales chacun et
placés sur les enclumes autour du diamant. Lesriougs radiales permettent de faire les
contacts électriques entre I'enclume de diamarie etorps de la cellule. Pour cela, des
aiguilles conductrices en WC, reliées a des ressortacier, eux-mémes reliés a un systeme
de vis, sont placées dans ces ouvertures (Fig®) .|

Lorsque les ressorts en acier et les aiguilles €hsht bien disposés (de force égale sur les
huit faces du diamant), le diamant est maintenssarsupport, parfaitement centre.

Les platines possédent des connexions électriqoes lfalimentation des diamants en tant
gue fours, pour la mise en place de thermocoupmetymk K, ainsi que pour l'utilisation des
enclumes en tant que capteurs de P et T.

Al A2

Di

Support

Figure 11.29 — Schéma simplifié du montage centrahutour du diamant : [Di] diamant
implanté ; [1] ressorts en acier ; [2] aiguillesWK ; [3] vis ; [4] connexions vers le porte
enclume ; [Al, A2] contacts extérieurs

Pour limiter I'expansion thermique lorsque I'on affa et les problemes mécaniques qui en
résultent, un systeme de refroidissement par eiticurl d’eau est intégré dans le corps de la
cellule, permettant de garder la cellule a tempéeaambiante pendant les expériences. Un
systeme de circulation de gaz réducteur (Ar + 196ddt également intégré dans le corps de
la cellule pour éviter 'oxydation des diamants.

Aprés l'alignement des diamants et le chargementadeellule, la cellule est fermée en
placant la platine supérieure sur la platine iefd@r par I'intermédiaire d’une vis-guide et en

fermant I'écrou placé autour de la cellule (Figlir28).
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B.4.2. Les premiers tests de la cellule & enclumde diamants Burchard-

Zaitsev

Les premiers tests réalisés avec la CED BurchaitdeXaont été effectués par Zaitsev
et al. (1999, 2001). lls ont testé la réponse des caplieylantés en fonction de la pression
appliguée sur le diamant (voir paragraphe B.3.Rayr cela, ils ont introduit une enclume de
diamant implantée en face d’une enclume de diamantimplantée dans la cellule, et ont
testé la variation de lintensité du diamant pamtérmédiaire des aiguilles en WC aprés
application d’'un courant électrique par ces ménmmexions et en fonction de la pression
appliguée sur le diamant. Ces tests ont été régliséu’a une pression de plus de 10 kbar
(Figure 11.25).

D’autres tests, effectués a température ambiantsmetpression de 4 kbar, ont couplé la CED
Burchard-Zaitsev a la technique de diffraction da@ns X. Burcharet al. (2006) ont ainsi
montré que les propriétés de transmission des sa)(aitravers le diamant implanté sont les
mémes que pour un diamant non implanté, quellesqiid’énergie du faisceau des rayons X
incidents. Ils ont également pu montrer que pow émergie incidente du faisceau allant de
10 a 18 keV, la réponse électrique du diamant (aaiésistance ef) est indépendante de
I'énergie du faisceau incident. Ces tests prouwgrd I'on peut utiliser des enclumes de
diamants équipées de capteurs de pressions poerdiila spectroscopie X situ tout en

mesurant la pression.

B.4.3. Modifications de la cellule Burchard-Zaitse

Il a été montré qu’il y avait incompatibilité entfatilisation des diamants comme
fours et comme capteurs de P et de T. En effeliur du courant délivré dans les diamants
pour les chauffer est trop importante, typiquentm80 V a 150 V pour une température de
800°C, tandis que le courant injecté dans les captte P et T est de I'ordre de 0,1V a 10 V.
De ce fait, le signal du capteur est fortementuiriicé par ce courant parasite, rendant
impossible I'utilisation des diamants en tant gor$ (Bureauet al, 2006).

Nous avons donc décidé de modifier la cellule €ajhutant des petits fours externes inspirés
de la technologie Bassett afin de chauffer les di@sipar conduction thermique par leurs
supports en WC. Les diamants implantés sont maistpar les aiguilles sur ces supports, sur

lesquels sont enroulées des résistances chaufiemtél®. Pour I'alimentation des résistances
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chauffantes, le fil de Mo est directement relié aornexions des platines par I'intermédiaire
d’une vis conductrice, mais isolée du corps méméadmellule par une feuille de mica. La
température est lue par un thermocouple pressgepsort contre chacune de deux enclumes.
Grace a cette modification, nous avons donc pisetiles enclumes de diamants implantées

en tant que capteurs de T.

B.4.4. Protocole expérimental
B.4.4.1. Les premiers tests effectués en tempégratur

Les premiers tests réalisés en température osistéra étudier la stabilité mécanique
et les propriétés électroniques des lignes de Baimtges en fonction de la température, a
pression ambiante. Vogelt al. (2004) ont testé I'effet d’'une implantation a tergiure
ambiante plutdt qu’une implantation a froid patdahnique CIRA Cold Implantation Rapid
Annealing €.g.Prins, 1993). Ces auteurs ont montré que le &itédliser I'implantation a T
ambiante, suivie par différentes étapes de requstgu’a 1650°C, augmentait I'efficacité du
dopage d'un facteur ~ 10 ainsi que le nombre d’iBnanplantés activés électriguement.
Rappelons qu’ils ont également montré que la stdbihécanique de la couche de B
implantée n'est pas diminuée par les hautes teryrésa des recuits nécessaires a la

cicatrisation du réseau cristallin du diamant aprgdantation.

D’autres tests, réalisés a pression ambiante, emmip d’étudier la variation de I'intensité du
diamant dans une enclume implantée en fonctiormadenhpérature (Burchard, comm. pers.).
Pour cela, un diamant implanté avec une diode mi-fa barrette de C a été chauffé, de
100°C a 900°C, dans la cellule Burchard-Zaistev iffesdl La loi de variation de I'intensité

du diamant avec la température est de type expeh@rigure 11.41).

B.4.4.2. Description du montage expérimental

Pour mesurer les courants des diamants implantésjtiise un picoampéremetre
(Keithley®). La principale caractéristique de cpeyd’appareil est qu’il peut mesurer de trés
faibles courants (de l'ordre de la centaine de ri&).picoamperemetre délivre un courant
électrigue dans le diamant (source de 0,1 a 1@Mnesure en retour sa réponse électrique,

en intensité ou en résistance (Figure 11.30).
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Aiguilles
en WC

Diamant
implanté

Pico amperemetre

SOURCE U
0,1V a 10V

MESURE R
kQ - MQ

Figure 11.30 — Montage de I'injection de courant etde la mesure de la résistance du

diamant implanté

La stabilisation du signal de résistance n’étastipanédiate, il est nécessaire d’attendre une

dizaine de minutes la stabilisation de la mes@ajsée manuellement avec un minuteur.

Plusieurs types de connexions sont possibles, rdulea paires de contacts utilisées (voir

Burchardet al, 2006) : soit on mesure la résistance du diamantchaque ligne de B

implantée (contacts A1A2, B1B2), soit on mesureékistance dans le diamant implanté via
la diode p-i-p, ce sont les contacts A1B1, A1B2BA2et A2B2 (Figure 11.31).

Ligne implantée a 3 MeV

Al*

R1

R2

R3

Ble—

R4

RS

—e B2

Ligne implantée a 1 MeV

Figure 11.31 — Schéma équivalent des résistances sugées sur les contacts des diamants
implantés {tiré de Burcharcet al, 2006}
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B.4.4.3. Description des diamants implantés étudiés

Pour réaliser les capteurs, nous avons utilisé dimsants de type IA, contenant
environ 0,1 % d’impuretés, notamment d’azote. Lesxddiamants Di2 et Di3 utilisés pour
cette étude sont taillés avec un biseau, ce quéehgpque les angles du diamant ne s’abiment
au fur et a mesure des expériences. Cela permkenégyat, pour les diamants implantés, de
protéger les contacts extérieurs.

Pour cette étude, deux diamants implantés ontaditérés a pression ambiante en fonction de
la température dans la CED Burchard-Zaitsev (Figlirf@2). Durant ces mesures, la
température est mesurée a l'aide d’'un thermocodpleype K maintenu contre la pente des
diamants par pression des ressorts en acier (HigReg.

Figure 11.32 — Photographies des diamants implantéBi2 (a) et Di3 (b)
Al, A2, B1, B2 = contacts extérieurs ; R1 a R5sigtances équivalentes

Les caractéristiques des deux diamants implantéspsésentées dans le Tableau 11.5.
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Tableau 1.5 — Caractéristiques des deux diamantgriplantés utilisés pour cette étude

Diamant Di2 Di3
Type IA avec biseau IA avec biseau
Lignesa 1 et 2 MeV Lignesa 1 et 2 MeV
Implantations de B Dose : 2.1 cm? Dose : 2.1 cm?
Rubion, Bochum Aramis, Orsay
Barrette a 5 MeV Barrette a 5 MeV
Micro implantation de C ~ Dose : 16° cm? Dose : 16° cmi®
Rubion, Bochum Rubion, Bochum
2 MeV 2 MeV

Dose : 2.1 cm?
Aramis, Orsay
Réimplantation sur Rubion

Implantation des contacts Dose : 2.1¢ cm?
Rubion, Bochum

Résistance de surface

aprés traitement acide ~10M ~18 M

B.4.5. Calibration de la température a pression atviante

B.4.5.1. Caractéristiques électriques des diamargs des contacts a

température ambiante

Nous avons tout d’abord déterminé les valeurs dédistance des diamants implantés,

a température et pression ambiantes, pour toudgsalees de contacts (Figure 11.33).

La résistance mesurée dans les deux diamants giigme de B implantée varie de 3Q la

100 KQ. Lorsque la résistance est mesurée via la diode, glle varie de 40® a plus de 2
MQ. Il semblerait donc que la valeur de la résistamesurée au sein d’'une paire de contacts
soit indépendante de la configuration de la mesemge deux contacts d'une ligne de B ou
entre deux contacts passant par la diode p-ifpe Bemble pas y avoir de systématique sur la
valeur de la résistance suivant la profondeur daplantation des lignes de B. Pour le
diamant Di2, la résistance mesurée sur la ligneNe¥V (B1B2) est plus faible que celle

mesurée sur la ligne a 2 MeV (A1A2). C’est I'invegsour le diamant Di3.
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Al1A2 B1B2 Al1B1 AlB2  A2B1  A2B2

Figure 11.33 — Résistance des diamants Di2 (a) ei®(b) mesurée sur les 6 paires de
contacts extérieurs
[A =Di2 ;0= Di3 ; symboles blancs = sur une ligne de B ;
symboles noirs = via la diode p-i-p]

Le deuxiéme parameétre que nous avons testé eshdede la mesure de la résistance, entre
deux contacts (mesure i-j ou j-i). Nous avons effédes mesures sur les contacts du diamant
Di3, avec une source de 0,1 V. La résistance duati est la méme quel que soit le sens de

la mesure.
Le troisieme parametre que nous avons testé esinfiiguration de la cellule. En effet, les

premiers tests ont été effectués sur une seul@g@lan cellule ouverte, alors que les derniers

tests ont été effectués en cellule fermée (voildabll.6 et Tableau I1.8).
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Tableau 11.6 — Résistance des diamants Di2 et Did €onfiguration de cellule ouverte ou
fermée a P et T ambiantes

Di2 Di3

Source =0,1V Source =0,1V
RkQY R((kQ) R R(KQ)
cellule cellule cellule cellule

Contacts . .
ouverte fermée ouverte fermée

Sur une ligne implantée

AlA2 72 nd 56 56
B1B2 35 nd 97 96
Via la diode p-i-p

AlB1 36 nd 81 80
AlB2 2176 2040 96 96
A2B1 55 nd 45 45
A2B2 468 nd 66 65

'nd : non déterminé
Pour le diamant Di2, la résistance mesurée powdetacts A1B2 diminue de 13B lorsque
I'on ferme la cellule. Pour le diamant Di3, pous eontacts A1A2, A1B2 et A2B1, la mesure
de la résistance en configuration de cellule oevert fermée ne change pas la valeur de R.
Pour les trois autres contacts A1B1, A2B2 et B1IB2jaleur de R diminue de 1@ lorsque
I'on ferme la cellule. Il semble donc important demparer des séries de mesures réalisées
avec la méme configuration de cellule, puisque dsistance mesurée dans le diamant
implanté en réponse a lapplication d’'un couranect&lque semble trés sensible a

I'’environnement de la cellule.

Enfin, nous avons testé l'influence de l'ajout dez géducteur dans le systeme, ainsi que
I'ajout de I'eau par le systeme de refroidissen{&ableau I1.7). Pour ces mesures, il faut que
la température soit exactement la méme, pour neneregue la variation de la résistance en

fonction des parameétres de gaz et d’eau et noa taripérature.
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Tableau I1.7 — Mesures de la résistance des diamanDi2 et Di3 en fonction de I'ajout de
gaz et de la circulation d’eau a P ambiante via ldiode p-i-p

Di2 Di3
cellule ouverte cellule fermée
S=10V S=10V
R (kQ) R (kQ) R (kQ) R (kQ)
Paire de contacts sans gaz ni avec gazet sansgazni avec gaz et
eau eau eau eau
Contacts A1B2
T =27°C 1410 1460 nd nd
Contacts A1B1
T2265°C nd* nd 69,36 69,47
Contacts A1B1
T=275°C nd nd 69,28 69,35
Contacts A1B1
T=285°C nd nd 67,12 67,21

'nd : non déterminé

Pour le diamant Di2, en configuration de celluleserte, nous avons mesuré la résistance
pour les contacts A1B2, pour une température d€ 2@ une source de 10 V. La résistance

mesurée sans gaz ni eau est de 1,41 ;Mpres I'ajout du gaz réducteur et du systeme de
refroidissement, la résistance mesurée est deM (36

Pour le diamant Di3, en configuration de cellulerfée, nous avons mesuré la résistance pour
les contacts A1B1, pour une température variart6j&°C a 28,5°C et pour une source de 10

V. La résistance sans gaz ni eau est toujoursieufiér d’environ 100Q a la résistance

mesurée avec le gaz et I'eau.

L’ajout de gaz réducteur dans la cellule, ainsi glie systeme de refroidissement, a
température parfaitement identique, fait donc augerde signal de la résistance de®@&

100 Q, pour les deux diamants. Ces valeurs sont trddefgi et ne sont pas forcément
significatives. Ces mesures renforcent cependaraileque la résistance mesurée dans le
diamant implanté est tres sensible a I'environndgnesttérieur de la cellule, nécessitant de

réaliser des séries de mesures dans une confiyugdsicellule parfaitement identique.
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B.4.5.2. Mesures de la résistance en fonction déelapérature

Afin de calibrer le signal de résistance en fonrctile la température dans la cellule
Burchard équipée de capteurs de T, nous avonséé&dds series de mesures de la résistance
du diamant en fonction de la température, a prasmitbiante, jusqu’a 600°C. La température
est mesurée par les thermocouples positionnéa ganite du diamant.

Ces différentes séries de mesures ont été reakseaslisant différentes paires de contacts :
Al1B1, A1B2 et A2B1 pour le diamant Di2 ; A1B1 et B2 pour le diamant Di3. Ces cing
paires de contacts, passant par la diode p-i-pétinthoisies car leur comportement a froid
est le plus adapté aux mesures en températurgigrial de résistance est le moins variable
possible dans le temps, et la résistance a frdidlee$ordre de la centaine d&kvoire du
MQ.

En effet, 'une des propriétés des semi-conductestsqu’ils se comportent comme des
isolants aux basses températures, et que leur ctwviti augmente avec la hausse de la
température. On s’attend donc a ce que les vaturgsistance mesurées dans les diamants
implantés diminuent avec la température (la réscgtaest inversement proportionnelle a la
conductivité). Lors des mesures en températures ntliserons donc préférentiellement une
paire de contacts par lesquels la mesure de ktaése sera la plus stable et valeur élevée, de
'ordre du MQ, afin de ne pas avoir a mesurer de trop faiblesasds a haute température.
Pour les deux diamants Di2 et Di3, les contactsrgmiplissent ces deux criteres sont des
contacts passant par la diode p-i-p.

Deux montages ont été testés (Tableau I1.8). Lemjare montage a été reéalisé en
configuration de cellule ouverte : la platine inééire est équipée d'un four en WC, du
diamant implanté Di2 placé sur son support chauffaimsi que d’'un thermocouple placé a
mi-pente du diamant (voir section B.4.2). On mesloes le signal de résistance en fonction
de la température mesurée par le thermocoupleuawtfa mesure de la chauffe, aprés

application d’'une tension allantde 1V a 10 V.
Le deuxieme montage a été réalisé en configuraktocellule fermée : les deux platines sont

équipées de fours en WC, le diamant de la platip€rseure est un diamant non implanté,

tandis que le diamant de la platine inférieureuastliamant implanté, Di2 ou Di3. Sur chacun

-94-



Il — Techniques expérimentales et développemeritod@ogiques

des deux diamants on place un thermocouple. Un jleirRe (diamétre de 500 um, épaisseur
de 250 um) est placé entre les deux diamants. lLdecest fermée grace a sa vis de serrage,
sans pression. De la méme maniere que pour le @ranontage, on mesure la résistance
entre deux contacts en fonction de la hausse tipérature et pour une valeur de courant
allant de 1 V a 10 V. De plus, lorsque cela a éssible, le gradient de température existant
entre le thermocouple positionné sur la pente gbkition du capteur (sous la surface de la
chambre a échantillons) a été évalué a basse tatnpepar la mesure du point de fusion du
soufre pur (§ Ty = 112,8°C).

Tableau 11.8 — Résumé des tests en température ré&sds en CED Burchard-Zaitsev

N® Date Diamant P!at'ne Configuration  de Contacts Source Tmax Proces§us
test ou Di la cellule observé
1 24/01/2005 Di2 plat inf Ouverte A2B1 letl0V 206°C
A1B2 letl0V 206°C
2 10/02/2005 Di2 plat inf Ouverte A2B1 10V 400°C
A1B2 10V 475°C
3 11/02/2005 Di2 plat inf Ouverte A2B2 10V 477°C
A1B1 10V 231°C
4 15/04/2005 Di2 plat inf fermee, joint Re 155 19y 204°c fusion S
sans pression T¢ = 116°C
5 01/09/2005 Di2 plat inf fermee, joint Re gy 1oy 90°C
sans pression
6 02/09/2005Di2  plat inf fermee, joint Re jpy 19y po3ec USiON S
sans pression Ti=119°C
7 06/09/2005Di3  plat inf fermee, joint Rejp1  5er10v 219°ciuSion $
sans pression Ti=75°C
8 07/09/2005 Di3 plat inf fermée, joint Re jpy 1oy 252°C

sans pression

Nous avons voulu vérifier que le fait d’attendrestabilisation du signal de la résistance une
dizaine de minutes pour chacune des mesures rduitrpas d’incertitudes sur la mesure de
la résistance.

Pour cela, nous avons mesuré le signal de tenkloan(V) et d’intensité (I en A) dans le
diamant Di3 grace au picoampéremetre apres applicdtune tension de 10 V. Ces deux
signaux sont beaucoup plus stables que le signaksistance dans le temps. Grace a la
relation simpleU =RI, nous pouvons recalculer la résistance théoriquelidmant pour
chaque U,l mesurés. Ces données calculées soriteetmmparées aux mesures directes de la

résistance par le picoampéeremétre (Figure 11.34).
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Figure 11.34 — Résistance du diamant Di3 en fonctiode la température pour deux séries
de mesures, comparaison avec la résistance calculée
[symboles noirs = mesures de R, symboles blanedculade R]

Les symboles noirs de la Figure 11.34 représeranimesures directes de la résistance par la
picoampéeremetre, alors que les symboles blancggeptent le calcul de la résistance. On

observe que les mesures de R sont parfaitementigdes aux points théoriques calculés.

Cela indique donc que la mesure de la résistanéearsi le signal observé demande une
stabilisation d’'une dizaine de minutes, est unewsaprécise.

Nous avons mesuré la résistance en fonction dengpédrature en appliquant un courant

électrique dans le diamant par l'intermédiaire dioampéeremetre relié aux aiguilles de WC.

Lorsque I'on fait varier la valeur de la sourceateirant appliquée, de 1 V a 10 V, pendant
I'expérience en température, on remarque qu’il @gucun effet sur la résistance mesurée
(Figure 11.35). Dans la suite de ce travail, notikserons préférentiellement une source de 10
V.

-96-



Il — Techniques expérimentales et développemeritod@ogiques

25001 Cellule ouverte
C_ontact_s AlBZ. a1 R Few

2000 Via la diode p-i-p i
) -
ot 15004
c
Z Blel R |——1 ®s [~B
‘©» 1000
NJ]
14

5007 A Source = 10V
A Source=1V A
0 T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300

Température (°C)

Figure 11.35 — Effet d'un changement de la valeur @ la source de courant sur la mesure
de la résistance dans le diamant Di2

La Figure 11.36 présente deux courbes de variatienla résistance du diamant Di2 en
fonction de la température mesurée par le thernmmepyour deux paires de contacts
différentes passant par la diode p-i-p (A2B2, Feglir36.a ; A1B1, Figure 11.36.b), pour une

source de 10 V et en configuration de cellule owever

On observe que le signal de résistance du diamanhue en fonction de la température
suivant une loi logarithmique pour la gamme de [aralde 0 a 600°C. La variation de la
résistance dans le cas des contacts A1B1 est #@48lors qu’elle est de 50XXpour les
contacts A2B2. Pour une calibration future, il sdanc préférable d'utiliser la paire de
contacts A2B2 : la variation du signal est plus am@nte, donc la précision sur la mesure de
R est meilleure.

Les points rouges représentent la valeur de Istedgie mesurée a température ambiante,
aprés un cycle de chauffe. Dans le cas des com2&8, le point est un peu éloigné de la
courbe de résistance, ce qui peut étre du a unopi&Eme d’hystérésis. Pour les contacts

A1B1, on retrouve exactement la valeur initialdaleésistance.
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Figure 11.36 — Résistance du diamant Di2 en fonctiode la température pour les
contacts A2B2 (a) et A1B1 (b)

La Figure 11.37 présente les courbes de variatmtadésistance en fonction de la température
variant de 20°C a 500°C, pour le diamant Di2, emfigoration de cellule ouverte et pour une
paire de contacts passant par la diode p-i-p. e @nesures (mesure 1, mesure 2) ont été

effectuées a quelques jours d’intervalle, sans@mala configuration de la cellule.

On remarque, comme pour les précédents contacts]agquésistance diminue de maniére
logarithmique avec la température, pour toutesstages de mesures. De plus, les courbes
entre les deux séries de mesures sont quasimentigaes. La résistance mesurée a
température ambiante apres le cycle de chauffexestement identique a la valeur initiale de

la résistance.
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Figure 11.37 — Résistance du diamant Di2 en fonctiode la température entre deux
séries de mesures sans démontage de la cellule

La Figure 11.38 présente les courbes de variatmtadésistance en fonction de la température
pour deux séries de mesures pour le diamant Di2ekue ouverte, et pour une source de 10
V. Entre les deux séries de mesures 1 et 2, laleal été démontée puis remontée, le four de

I'enclume de diamant implantée a été change.
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Figure 11.38 — Résistance du diamant Di2 en fonctiode la température entre deux
séries de mesures apres démontage de la cellule

On voit dans ce cas que les courbes de R sonfpdddygarithmique ; cependant, les courbes
R-T sont différentes suivant les deux séries deumass Il semblerait que le démontage des
enclumes de diamants implantées de la celluleenfia de maniere significative la valeur de

la résistance mesurée par une paire de contadi.p€at étre expliqué par le fait que les
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aiguilles de WC maintenues contre les diamantslgmressorts et qui servent a la fois au
maintien des diamants et aux contacts électriqoat tsés abrasives sur le diamant. Nous
avons constaté qu’elles pouvaient endommager laheode platine des contacts sur celui-ci.
Il n'est donc pas étonnant que des démontages ssifcele la cellule endommagent les
connexions électriqgues et de ce fait modifient leésistance au point de modifier la

calibration.

Il est donc indispensable de garder parfaitemeantigue le montage des enclumes de

diamants dans la cellule entre deux séries de m&sur

Nous avons réalisé ces mémes mesures de la résigarfonction de la température, sur les
contacts A1B1 passant par la diode p-i-p du diarbéBiten cellule fermée et pour une source
de 10 V jusqu’a une température de 600°C (Figug9)l

Les mesures 1 et 2 ont été réalisées sans chamgenfiguration de la cellule. Les deux

séries de mesures de R en fonction de la températunt parfaitement reproductibles jusqu’a

400°C, température maximale de nos expériences.

90 1
. Cellule fermée ar| R LT L

Contacts A1B1
70 Via la diode p-i-p R3
Source = 10V

)

@ 60

E 50 - Bl R R B

0 ,
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M Mesure 2 (avant dégazage)
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Figure 11.39 — Résistance du diamant Di3 en fonctiode la température pour les
contacts A1B1

Cependant lors de la mesure 2, lorsque la tempérdépasse 400°C, nous avons observé un
dégazage de Mo provenant du four sur lequel est pogliamant implanté, accompagné
d’'une baisse significative de la résistance du di@nde 9 K. Ce dégazage de Mo a pu étre
provoqué par une oxydation du milieu environnamci@ alors provoqué un dépobt de Mo sur

le diamant, changeant alors les caractéristiquadrigues de celui-ci et génant la mesure de
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la résistance pour des températures supérieur89°&€ 4Ceci montre également que le flux
de gaz doit étre suffisamment élevé pour protégerfdurs et les diamants de I'oxydation a
haute température, mais également que les comtestdiamants implantés sont tres fragiles :
la mesure via des aiguilles de WC maintenues mspn sur ces contacts ne semble pas étre

une technique optimale.

B.4.5.3. Calibration de la température dans la chiare a échantillons de la

cellule a enclumes de diamants

Les expériences de calibration de la températuteétn réalisées selon le méme
montage que précédemment (voir Tableau I11.8). Afen calibrer le signal de résistance
régnant réellement dans la chambre a échantillomss avons réalisé des fusions dee
température (fI= 112,8°C a pression ambiante).

La Figure 11.40 présente les courbes de mesura désistance du diamant Di2 aux contacts
A1B2 passant par la diode p-i-p en fonction deelapérature, en configuration de cellule
fermée et pour une source de 10 V. Trois sériaaekures ont été réalisées. Entre la série de
mesures 1 et 2, la cellule a été démontée, les ldésixie R avec la température sont donc
légerement différentes. Entre les séries de meguets3, la cellule est restée dans la méme
configuration, les deux courbes R-T sont parfait@imdentiques. Cela montre a nouveau
'importance de garder une configuration de cellidentique entre plusieurs séries de

mesures.
Pour les mesures 1 et 3, nous avons mis dans ilabthaa échantillons un grain de, &fin

d’observer sa fusion et de déterminer la tempé&attgnant effectivement dans la chambre a

échantillons et lue par le thermocouple.
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Figure 11.40 — Résistance du diamant Di2 en fonctiode la température pour les
contacts A1B2, courbes de calibration du processu fusion de $

Nous obtenons alors, pour les deux séries de nesune droite donnant la température
théorique régnant dans la chambre a échantillorisreation de la température mesurée par le
thermocouple, grace a I'observation et la détertronade la température de fusion dg S
Nous pouvons ainsi directement relier la tempéeatorrigée a la résistance du diamant
mesurée. Pour une application en routine, il fatdéaliser une calibration compléte avec
plusieurs points de fusion a des températuresrdiffés, par exemple avec NaN(Q; =
306,8°C) ou CsCl (;T= 645°C). Cela permettrait d’obtenir des droitesadlibration de la

résistance en fonction de la température, meswrgdua pres de I'échantillon, via le capteur

p-i-p.

B.4.5.4. Discussion sur le comportement des capgeen fonction de la

température

Au cours de ces différents tests, nous avons dangue le signal de résistance du
diamant induit par I'application d’une tension, mes au sein d’'une paire de contacts en
passant par la diode p-i-p, diminue depuis desuvalallant du MR avec la hausse de la
température. Si I'on calibre la variation de ceatésistance grace a des points de fusion
connus, on peut donc utiliser les enclumes de disnamplantées comme capteurs de
température et mesurer la température au sein rdér@chambre échantillons de la CED.
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Les premiers tests effectués sur les capteurs rdpémture ont été réalisés par Michael
Burchard sur des enclumes de diamants implantéess, k& cellule Burchard-Zaitsev, avec
des diamants de type IIA. Ces diamants sont panfeht purs. Dans cette configuration, les
mesures de la réponse du diamant en fonction tlEmpérature sont données en intensité et
présentées dans la Figure 1l.41.a. La courbe Txdét de type exponentiel, avec des lois en
R =AM,

Les mesures que nous avons effectuées ont ét&éemlsur des enclumes de diamants
implantées dans la cellule Burchard-Zaitsev moejfi@dvec des diamants de type IA. Ces
diamants possédent environ 0,1 %vol d'impuretéazate principalement. Les mesures sont
ici données en résistance, donc l'inverse de lisité. Toutes les courbes de variation de la
résistance avec la température sont de type lbgague, avec des lois R = AIn(T) + B
(Figure 11.41.b)

On voit donc que quel gue soit le type de diamanpianté, la réponse du capteur en fonction
de la température est similaire : la résistanceddumant implanté diminue de maniére
logarithmique avec la température (ou l'intensitediamant implanté augmente de maniere

exponentielle avec la température).
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Figure 11.41 — Lois de variation de l'intensité ducourant (a) ou de la résistance (b) d’'un
diamant implanté en fonction de la température

Les résultats que nous avons obtenus montrentuinens la paire de contacts que I'on utilise
pour réaliser les mesures, la variation du sigeakédistance est difféerente. Il semble que pour
chaque diamant, chaque paire de contacts a unes@gpécifique, que I'on passe ou non par
la diode p-i-p, et quelle que soit la profondeurlaldigne implantée. Nous avons cependant
remarqué durant nos tests, pour les deux diamagtetrDi3, que la valeur de la résistance
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gue I'on mesure sur une ligne implantée (sans pgssela diode p-i-p) n'est pas assez
élevée, a froid, pour pouvoir les utiliser en tenapdre. Dans certains cas, c’est la reop grande
instabilité du signal dans le temps qui est trapefoCeci nous empéche donc de résaliser les
mesurer par l'intermédiaire de ces constacts e$ adait choisir les contacts via la diode p-i-
p (Figure 11.33).

Pour chaque série de mesures, il est donc néaegpaarles contacts soient stables dans le
temps. Il faut déterminer quelle paire de contaets la plus adaptée et la plus efficace. Pour
cela, il faut que la résistance mesurée a températmbiante soit suffisamment élevée, de
I'ordre du MQ, pour éviter d’avoir a mesurer de trop faiblesstésces a des températures de
guelques centaines de degrés.

Nous avons vu que la valeur de résistance mesaréeld diamant implanté est trés sensible
a I'environnement de la cellule : une calibratiom ld température doit étre réalisée pour

chaque montage expérimental.

Dans ce systeme de mesure par I'intermédiaire idesllas en WC, nous avons observé que
le signal de résistance varie de maniere sinusyidadcessitant d’attendre pour chaque
mesure que le signal se stabilise, ce qui peutdpeetmne dizaine de minutes. Afin de palier a
cette difficulté, il serait nécessaire de reliepleoampéremeétre a un systéeme informatique

pouvant faire une moyenne de la R mesurée en @ondti temps pour chacune des mesures.

Enfin, la sensibilité du capteur et donc du sigleatésistance a la température est trés grande.
Lors des calibrations, il est donc indispensablevedidler a ce que seul le paramétre de

température varie.

B.4.6. Conclusions et perspectives de l'utilisatiode ces capteurs

La mesure de la résistance du diamant par une gaintacts est facile a calibrer
grace aux transitions de phases des composés camnusie dans le cas de la cellule Bassett
avec des diamants classiques non implantés. Lornggsignal de résistance est calibré, les
enclumes de diamants implantées, tres sensiblededmipérature, sont aujourd’hui le moyen
le plus précis pour mesurer la températarsitu directement au niveau de I'échantillon dans

une cellule a enclume de diamants.
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Cependant, I'une des difficultés de la mesure deédsstance est le systeme de mesure lui-
méme, c’est-a-dire I'utilisation des aiguilles canttices en WC entre les contacts électriques
du diamant et le picoamperemétre. Les différerdts teffectués sur les enclumes de diamants
impliquent de nombreuses manipulations (changemdetdours, montage et démontage
successifs de la cellule, des contacts), qui evdrdiune détérioration progressive des
contacts extérieurs des huit faces. Ceci rend lductivité électrique des connexions
contacts/aiguilles de moins en moins efficace aefua mesure des expéeriences et nécessite
de re-calibrer le signal de R. Il serait donc nsage de changer ces connexions, afin
d’éliminer cette source d’incertitudes au coursng'iexpérience, et pour éviter d’avoir a re-
calibrer la cellule apres chaque expérience. Un tagen avec des connexions fixes et
définitives serait plus adapté aux mesures deslatednce, comme des connexions avec un fil
de Pt directement soudé aux contacts extérieurgxmnple. Ainsi on peut espérer obtenir

des courants induits stables dans le circuit intplan

La structure p-i-p a été créée pour augmenterriailséité du diamant implanté a la pression.
Pour un capteur de température seul, une simpleheode bore implantée pourrait suffire, ce
qui simplifierait la procédure de préparation dptear. Les mesures de résistance que nous
avons réalisées sur les deux diamants Di2 et Di3omntion de la température ne nous
permettent pas de conclure quant a l'utilisatiogf¢rentielle d’'une ligne de B implantée ou
de la diode p-i-p pour les mesures en fonctionadiempérature. En effet, seuls les contacts
extérieurs passant par la diode p-i-p ont étésaslilors de ces tests, car ce sont les seuls
contacts dont la résistance initiale était suffisent élevée pour pouvoir réaliser des mesures
suffisamment précises a haute température avepdiaplage dont nous disposions. Plus de

tests seraient nécessaires pour trancher sur ok poi

L'utilisation de ces diamants implantés en tant gapteurs de pression est rendue délicate,
notamment parce que ces capteurs sont trés senailidevariation de la température. Ainsi
Zaitsevet al. (2001) ont déterminé qu’une variation de la résisé pour udT de 1°C, est le
méme que pour UAP de 1 kbar. Dans le cas de mesures en pressicapteur est tellement
sensible a la température qu'il est difficile desdicier le signal de variation de la résistance
due a la variation de pression de celui lié a l@atan de la température.

Il reste encore des tests a réaliser afin de pouwnitiser ces enclumes de diamants implantées
en tant que capteurs de P et de T, et de pouva@umen situ ces deux parametres. C’est
pourquoi il apparait en conclusion de ce travag gul’on souhaite utiliser ces capteurs de
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type p-i-p pour la mesure de la pressiorsitu dans une cellule & enclumes de diamants, la
calibration doit étre réalisée a température constacelle des expériences que I'on souhaite
réaliser. On pourrait également imaginer de crésr diode dont le comportement serait

moins sensible a la température et plus sensilalgpession.

A I'hneure actuelle, la technologie d’'implantation c&ans des enclumes de diamants permet
la mesure précise de la température dans la chambr@ échantillons et ouvre la voie
d’'une nouvelle méthode de mesure de la pression dares cellules a enclumes de
diamants. C’est un outil prometteur car simple a m#re en ceuvre, qui ne nécessite que
peu d’encombrement comparé a d'autres méthodes de easures de la pressione(g.

sondes de pression couplées a une technique de spscopie).
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