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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

SYNTHETIC QUARTZ CRYSTAL -
SPECIFICATIONS AND GUIDELINES FOR USE

FOREWORD

The International Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization comprising
all national electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IEC is to promote international
co-operation on all questions concerning standardization in the electrical and electronic fields. To this end and in
additior] to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Specifications, Technidal Reports,
Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to as “IEC Publicatién{s)”). Their

Standafdization (ISO) in accordance with conditions determined by agreement between the“two orgapizations.

al decisions or agreements of IEC on technical matters express, as nearly.as\possible, an ijternational
consensus of opinion on the relevant subjects since each technical committee\has representatipn from all
interested IEC National Committees.

IEC Puplications have the form of recommendations for international use“and are accepted by IHC National
Commiftees in that sense. While all reasonable efforts are made to enslite that the technical confent of IEC
Publicalions is accurate, IEC cannot be held responsible for the way-“in which they are used |or for any
misintefpretation by any end user.

In ordef to promote international uniformity, IEC National Committees undertake to apply IEC Hublications
transparently to the maximum extent possible in their national and regional publications. Any divergenfe between
any IE(Q Publication and the corresponding national or regional publication shall be clearly indicated ip the latter.

IEC its¢lf does not provide any attestation of conformityl/Independent certification bodies provide|conformity
assessinent services and, in some areas, access to {EC" marks of conformity. IEC is not responsiple for any
service$ carried out by independent certification bodiés.

All users should ensure that they have the latest edition of this publication.

No liabjlity shall attach to IEC or its directors;, employees, servants or agents including individual g¢xperts and
membefs of its technical committees and |[E€National Committees for any personal injury, property|Jdamage or
other damage of any nature whatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including legal fees) and expenses
arising put of the publication, use of,.6f\reliance upon, this IEC Publication or any other IEC Publications.

Attentign is drawn to the Normative“references cited in this publication. Use of the referenced puljlications is
indispehsable for the correct application of this publication.

Attentidgn is drawn to the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the subjelct of patent
rights. [EC shall not be heldyrésponsible for identifying any or all such patent rights.

Internatignal Standard IEC 60758 has been prepared by IEC technical commijttee 49:
Piezoeleg¢tric, dielectric and electrostatic devices and associated materials for frequency

control, delection~and detection.
This bilinlgua iblished in
2016-05.

This fifth edition cancels and replaces the fourth edition, published in 2008. This edition
constitutes a technical revision.

This edition includes the following significant technical changes with respect to the previous
edition:

order rearrangement and review of terms and definitions;
abolition as a standard of the infrared absorbance coefficient a3 41¢:
addition of the a value measurement explanation by FT-IR equipment in annex;

addition of the synthetic quartz crystal standards for optical applications.
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The text of this standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
49/1185/FDIS 49/1190/RVD

Full information on the voting for the approval of this standard can be found in the report on
voting indicated in the above table.

The French version of this standard has not been voted upon.

This publication has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 2.

The commmittee has decided that the contents of this publication will remain unchanged until the
stability date indicated on the IEC website under "http://webstore.iec.ch" in the data felated to
the specific publication. At this date, the publication will be
e reconffirmed,

e withdfawn,

e replaged by a revised edition, or

e amended.
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INTRODUCTION

The reason for adding synthetic quartz crystal for optical application to this International
Standard is as follows.

Quartz crystal produced for optical applications is produced by many of the same suppliers
manufacturing quartz for electronic applications. The equipment and methods to produce
optical quartz are similar to those used in the production of electronic quartz. Also, with a few
exceptions the characterization methods of electronic and optical material are similar.
Therefore, IEC 60758 serves as the proper basis for including addenda related to quartz crystal
for optical applications.
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SYNTHETIC QUARTZ CRYSTAL -
SPECIFICATIONS AND GUIDELINES FOR USE

1 Scope

This International Standard applies to synthetic quartz single crystals intended for
manufacturing piezoelectric elements for frequency control, selection and optical applications.

2 Norr

The follo
are indis
undated
applies.

IEC 6004
IEC 6012
IEC 6041

IEC 6199
Glossary

3 Tern

For the
following

3.1

hydrothgrmal crystal growth

crystal g
growth p

Note 1 to 4
autoclaves

native references

wing documents, in whole or in part, are normatively referenced in this)docu
pensable for its application. For dated references, only the editionCeited ap
eferences, the latest edition of the referenced document (including-any ame

8-1:2013, Environmental testing — Part 1: General and gliidance
2-1:2002, Quartz crystal units of assessed quality £, Part 1: Generic specific
0, Sampling plans and procedures for inspection by attributes

4 (all parts), Piezoelectric and dielectric_dévices for frequency control and s¢

hs and definitions

burposes of this document, the terms and definitions given in IEC 61994
apply.

rowth in the ‘presence of water, elevated temperatures and pressures by
ocess believed to proceed geologically within the earth's crust

ntry: ~The industrial synthetic quartz growth processes utilize alkaline water solutions conf
at_supercritical temperatures (330 °C to 400 °C) and pressures (700 to 2 000 atmospheres).

ment and
plies. For
hdments)

ation

blection —

and the

a crystal

ined within

Note 2to e

oy I'ne autoClave Is divided INTO two chambers: the dissolving chamber, containing raw qu

the higher temperature; the growing chamber, containing cut seeds at the lower temperature (see 7.1.2).

3.2

synthetic quartz crystal
single crystal of a quartz grown by the hydrothermal method

Note 1 to e

3.3

ntry: Cultured quartz has the same meaning as synthetic quartz crystal.

as-grown synthetic quartz crystal
state of synthetic quartz crystal prior to grinding or cutting

3.4

as-grown Y-bar
crystals which are grown by using long stick seed in the Y-direction

rtz chips at
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as-grown Z-bar
crystals which are grown by using Z-cut seed

3.6

synthetic quartz crystal batch

synthetic

3.7
seed

quartz crystals grown at the same time in one autoclave

IEC 2016

rectangular parallelepiped quartz plate or bar to be used as a nucleus for crystal growth

3.8
growth i?nes
f

regions

directiony

SEE: Fig

3.9
orientati

a synthetic quartz crystal resulting from growth along different crystal

ire 2.

pn of a synthetic quartz crystal

orientatign of the seed of a synthetic quartz crystal with respect to.the orthogonal axes

in 3.7

3.10

orthogonal axial system of a quartz crystal

orthogon

as illustrated in Figure 1

Note 1to e

becomes X] Y', Z'.

3.1

AT-cut pllate

rotated Y]
the z (mi

SEE: Fig
3.12

X-cut pl
crystal pl

SEE: Fig

3.13

nor rhombohedral)-face

ire 3.

te
te perpendicular to the X-axis

ire3b

Jographic

specified

Al axis system consisting of three axes withra mutually vertical X axis, Y axis gnd Z axis

htry: The z-cut seed may be oriented at an'angle of less than 20°to the Y-axis, in this case the axial system

-cut crystal plate oriented’at an angle of about +35° around the X-axis or abou{ —3° from

Y-cut plate

crystal pl
SEE: Fig

3.14

ate perpendicular to the Y-axis

ure 3b.

Z-cut plate

crystal pl
SEE: Fig
3.15

z (minor
crystal pl

ate perpendicular to the Z-axis

ure 3b.

rhombohedral)-cut plate
ate parallel to the z (minor rhombohedral)-face
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SEE: Figure 3a.

3.16
dimensions
dimensions pertaining to growth on Z-cut seed rotated less than 20°from the Y-axis

3.17

effective Z-dimension

as-grown effective Z dimension defined as the minimum measure inthe Z (6 = 0°) or Z' direction
in usable Y or Y' area of an as-grown crystal and described by Z 4

SEE: Figure 2.

3.18
minimum Z-dimension
minimum|distance from seed surface to Z-surface described by Z ;,

SEE: Figpre 2d.

3.19
inclusions
any foreign material within a synthetic quartz crystal, visible by.examination of scattgéred light
from a brjght source with the crystal immersed in a refractive,index-matching liquid

Note 1 to eptry: A particularly common inclusion is mainly the minerals called acmite and emeleusite.

3.20
seed vei
array of ihclusions or voids at the surface of the seed upon which a crystal has been grown

3.21
etch chanhnel
roughly gylindrical void that is present-along the dislocation line after etching a quart crystal

3.22

dopant
additive ysed in the growth _process which may change the crystal habit, chemical composition,
physical pr electrical properties of the synthetic quartz batch

3.23
pre-dimFsioned bar

bar whose as-=grown dimensions have been altered by sawing, grinding, lapping, etc., fo meet a
particulan dimmensional requirement

3.24
impurity concentration
concentration of impurities relative to silicon atoms

3.25
dislocations
linear defects in the crystal due to misplaced planes of atoms

3.26

autoclave

vessel for the high-pressure and high-temperature condition required for growth of a synthetic
quartz crystal
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3.27

right-handed quartz or left-handed quartz

handedness of quartz crystal as determined by observing the sense of handedness of the
optical rotation in the polarized light

Note 1 to entry: Right-handed quartz is the crystal of dextrorotatory and left-handed quartz is the crystal of
levorotary

3.28

twins

two or more same single crystals which are combined together by the low of symmetrical plane
or axis

Note 1 to efitry——The ToITOWINg IWITT Types Nave been [aentified T symhetic quartz crystars:
a) Electri¢al twins

Quartz|crystal in which regions with the common Z-axis exist showing a polarity reversal of the electiical X-axis.
b) Optical twins

Quartz|crystal in which regions with the common Z-axis exhibit handedness reversalofithe optical Ztaxis.

3.29
infrared pbsorption coefficient a value
coefficient (referred to as the a value) established by determining the relationship|between
absorptign of two wave numbers

Note 1 to gntry: One wave number is minimal absorption due to OM impurity, the other is high absorgdtion due to
presence df OH impurities in the crystal lattice. The OH impurify.\creates mechanical loss in resonators and its
presence i correlated to the presence of other loss-inducing impurities. The a value is a measure of OH concentration
and is corr¢lated with expected mechanical losses due to material impurities.

Note 2 to eptry: For the coefficient defined here, the logarithm base 10 is used. The infrared absorption coefficient
value a is determined using the following equation:

_ 1l <T1>
o= t 0910 T,

where
a is the ipfrared absorption coefficient;

t is the thickness of Y-cut sample, in cm;

T, is the per cent transmission at a wave number of 3 800 cm~'or 3979 cm™';

T, is the ger cent transmission at a wave number of 3 500 cm~', or 3585 cm~".

3.30
lumbered synthetic quartz crystal
synthetic|qUartz crystal whose X- and Z- or Z'- surfaces in the as-grown condition have been
processeldflat and parallel h\ll Qawing, grinr’lingy Inpping7 etc. to meet specified dimensions and

orientation

3.31

reference surface

surface of the lumbered bar prepared to specific flathess and orientation with respect to a
crystallographic direction (typically the X-direction)

3.32

synthetic quartz for optical applications

synthetic quartz which satisfies the requirements for the use of optical pickups, optical lowpass
filters (OLPF) and wave plates for digital single-lens reflex camera, monitoring camera, digital
video camera and optical communication module operating in the 300 nm to 1 700 nm wave
length (5 882 cm™1to 33 333 cm™1)


https://iecnorm.com/api/?name=d6ce55c6d85d384e4376ec07c50e6ed1

IEC 60758:2016 © IEC 2016 -13 -

3.33

internal transmittance
internal transmittance which does not include loss of surface refraction

Note 1 to entry: This definition applies to synthetic quartz for optical applications only. Internal transmission values
require statement of sample thickness for which the value is calculated, e.g. 2 mm.

3.34
striae

short range deviations of refractive index in quartz, growing defects in which the refractive index
fluctuates with a typical period of fractions of one millimetre to several millimetres

Note 1 to e

3.35
growth b
contrasti
optical m

Note 1toe
in the cryst]

Note 2 to ¢
Note 3 to e

Note 4 to e

4 Speq

ntry: This definition applies to synthetic quartz for optical applications only.

and

thod

htry: The cause of this contrast is that elements such as aluminium, sodium;ithium and iron
bl when a crystal is growing.

htry: Larger amounts of trapped impurities typically cause an increase’in o.
htry: Growth bands cannot be observed when a3 585 is less¢han 0,160 or a3 500 is less th

htry: This definition applies to synthetic quartz for optical.applications only.

cification for synthetic quartz crystal

4.1 Standard values

411

A seed ¢
roughnes

4.1.2

Standard
cut, 1°30'

Bhape of synthetic quartz for optical applications

rystal is removed and the growth faces are machined to a specified uniforn
s and to a specified flatpess with the specified crystallographic orientation.

Drientation of the.seed

orientation for'the seeds are Z-cuts and rotated X-cuts, minor rhombohedral
rotated Z-cut)2°rotated Z-cut, 5'rotated Z-cut, and 8°30' rotated Z-cut, the Z'-3

latter thrge seeds_being rotated as shown in Figure 1.

41.3

nclasion density

4.1.3.1

g density band that can be observed in the Y-cut crystal by Schlieren ar

d similar

bre trapped

hn 0,120.

h surface

(z-minor)
xis of the

N elusiondensitv-of-svatheti for-piczocleetric-anplicati

The inclusion density (measured as in 4.2.5.3) for each grade shall not exceed the figures in any
required size range for that grade listed in Table 1.
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Table 1 — Inclusion density grades for piezoelectric applications

Grade/size Densities per cm?
Range

um 10-30 >30 to 70 >70 to 100 >100

I a 2 1 0 0

I'b 3 2 1 1

[ 6 4 2 2

I 9 5 4 3

I 12 8 6 4

Users requiring a grade in only one or more of the size ranges may designate theirrequirement

as the grpade followed by the appropriate size range.

4.1.3.2

Inclusion density of synthetic quartz for optical applications

The inclugion density grade of synthetic quartz for optical applications-shall be shown af Table 2.

41.4

A size, cq

41.5

Table 2 - Inclusion density grades for optical applications

Gr;de/size Dehsities per 100 cm?
ange
um 10 to 100
OPT I O0to9
OPT Il 10 to 20
OPT Il 21 to 39

Striae in synthetic quartz-for optical applications

ntrasting density and quantity should not exceed a limit sample. A limit sample should
be defingd between the manufacturer and the user.

nfrared quality.indications of a3 599 and a3 555 for piezoelectric applicatlions

An infrarg¢d extinctien-coefficient value (a value) of synthetic quartz (measured as in 4.2.6) shall
be as listpd under-the appropriate heading for a3 50 Or 03 585 in Table 3 for the varioup grades:

Taqle 3/~ Infrared absorbance coefficient grades for piezoelectric applicatipns

Maxima Pre-19872
Grade Q - 10%units
%3 500 ® 3585
Aa 0,026 0,015 3,8
A 0,033 0,024 3,0
B 0,045 0,050 2,4
C 0,060 0,069 1,8
D 0,080 0,100 1,4
E 0,120 0,160 1,0
8 These Q values were obtained from o measurements and empirical correlation, and were in common usage
prior to 1987. These are included here as the previous labels to maintain continuity through the change in
emphasizing o labels. o is the physical measurement now used to control and specify quality in synthetic
quartz.
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The test limits above either correspond to or are unchanged (except in the cases of grades B and
D) from the a3 5qq limits that correspond to the Q value grades listed IEC 60758:1983. This fifth
edition of IEC 60758 designated some of the same grades in terms of minimum indicated Q's in

108 units, as follows:

= 2,2 (basis used herein), changed from 2,4 in the 1983 edition;

Aa = 3,8;

A =3,0;

B

Cc =1.8;

D =1,4 (revised);
E

= 1,0 (the same as the earlier D-grade).

4.1.6 Grade classification by o value and Schlieren method for optical applications

Grade classification is shown at Table 4.

Table 4 - Infrared absorbance coefficient grades

and Schlieren method for optical applications

Grade A3 500 O3 5gs Schlieren method

OPT A <0,033 <0,024 -

OPT B <0,060 <0,069 -

OPT C <0,120 <0,160 -
growthband not|observed

OPT D 20,120 20,160 by Schlieren fnethod

4.1.7 Frequency-temperature characteristics of synthetic quartz for piezoelegtric

Applications

The freqliency-temperature characteristics of synthetic quartz crystal units shall be
by determination of the fractional frequency deviation measured at 15 °C and 3

respect tp the series resonahce frequency at 25 °C. The fractional deviation shall s

following

e fractipnal frequency.deviation at 15 °C: +0,5 to +1,5 x 1075;

e fractipnal frequéncy deviation at 35 °C: —0,5 to -1,5 x 1075,

Measurement shall be made in accordance with 4.7.3 of IEC 60122-1:2002.

hssessed
b °C with
htisfy the

4.1.8 Etch channel density p

4.1.8.1 Etch channel density p for piezoelectric applications

When required, the etch channel density, p, per cm2 (measured as in 4.2.8) for each grade,

shall comply with the listings in Table 3.
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Table 5 — Etch channel density grades for piezoelectric applications

IEC 60758:2016 © IEC 2016

2

Grade Maximum number p per cm
1aa 2
1a 5
1 10
2 30
3 100
4 300

4.1.8.2

Etch cha

41.9

At the wavelengths 400 nm, 550 nm, 650 nm and 1 550 nm, internal transmittance {

0,998 or

more for a 2 mm thick sample.

Etch channel density p for optical applications

nel density (measured as in 4.2.8) should be p = 100 per cm2,

nternal transmittance for optical applications

hould be
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4.2
421

In conoscope: contracting rings
(eyepiece rotating clockwise)

In polariscope: analyser rotated
counterclockwise

Expanding rings (eyepiece rotating

clockwise)

Analyser rotated clockwise

Figure 1 — Quartz crystal axis and cut direction

Requirements and measuring methods

Orientation

Y-axis = { : = Y-axis
V +X-axis * +X-axis
Z-axis Z-axis A
z (minor
rhombohedral) :
: z (mirjor
face r (major rhombohedral) face rhomtyohedral)
/ \ / face
z r
s s
X \Q X
T
BT
CT
DT
‘\
] x-oft
Z!
2 minor rhomb Rotated Z'cut seed
cut seed (AT-cut)
Z-axis ﬁ Z-axis T
I T I 1|
z b4
r r
m Y ((m
m m

z z

I 1 [ 1
- Y-axis Y-axis -]
a)'< L.eft-handed quartz b) — Right-handed quartz

IEC

The orientation of the seed shall be along specified directions, with a deviation of less than
30 min from nominal.
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4.2.2 Handedness

The handedness of the seed shall be specified, either right-hand or left-hand (see Figure 1).

4.2.3 Synthetic quartz crystal dimensions

4.2.31

General

The dimension shall be measured by callipers or point callipers which enable the hollow point
of a synthetic quartz crystal to be measured (see Annex D).

4.2.3.2

Dimension along Y or Y'- axis

The dimd

4.2.3.3
The dimg

specified
2¢).

4.2.3.4

The Z
(see FigJ

4.2.3.5

The dimd

nsion shall be as specified (see Figure 2d).

Dimension along Z or Z'-axis

nsion along the Z or Z'-axis shall be measured by a point calliper and it

shall be

as the maximum dimension along the Z or Z'-axis in the greatér'X zone (s¢e Figure

Dimension Z ¢ or Z' ¢

br Z' ¢ dimension shall be specified as the minimuna dimension along the Z
re 2c).

Dimension Z;, or Z'.i,

nsion shall be as specified (see Figures>2c and 2d).

pr Z'-axis
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S-zone z (minor rhombohedral) face —l

+X
Greater Z-zone
X-zone

r (major rhombohedral) face
S-zone IEC
IEC
b) — Section 1 to X-axis
- Y |
Zin o i b ZorZ'

c) —
Figu
4.2.3.6

The gros

4.2.4
4.2.41

The Z or

Dimension along X-axis

SBeed dimensions

Z or Z' dimension

unless otherwise specified.

4.2.4.2 X-dimension

The dimgnsjon X of the seed shall be as specified.
4.2.5 Imperfections

4.2.5.1 Twinning

Illustration of dimensions Z and Zeff

IEC

5 dimension along the X-axis_shall be as specified (see Figure 2c).

d) — lllustration of dimension Z_._

re 2 — Idealized sections of a synthetic quartz crystal grown on a Z-cut seed

/'-dimension«i.g. thickness) of the Z-cut or rotated Z-cut seed shall be less than 3 mm,

There shall be no electrical or optical twinning in the usable region. The existence of twinning

shall be checked by visual inspection.

4.2.5.2

Cracks and fractures

There shall be no cracks or fractures in the usable region. The existence of cracks and
fractures shall be checked by visual inspection.
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4.2.5.3 Inclusion density
4.2.5.31 General
The following two measuring methods are used and either one may be chosen:

a) Method 1

Inclusions within stated ranges are counted visually per cm?3 in sample volumes within a
crystal using a stereo binocular microscope operating at 30x to 40x magnification equipped
for counting within either a circular or a square field and with a calibrated reticule scale for
determining particle sizes, intense side illumination (such as halogen lamps) over a
recessed black matt background, an index matching liquid (» = 1,55, approximately) for
transparency, and means of measuring the dimensions of the sample volumes counted. An
example tor the reference sample selection procedure IS given in Annex b.

b) Methpd 2

In cage it is difficult to apply method 1, crystals are compared with referénce| samples
apprdpriately representing each grade range, immersing within an index match|ng liquid
(n = 1,55 approximately) for transparency, or applying such liquidhto the surfpce. The
refergnce samples shall be agreed upon between the supplier and the user. An example for
the rdference sample selection procedure is given in Annex C.

4.2.5.3.2 Sampling

Because |of the considerable costs in time, labour and money,;»some plan for sampling poth bars
and regidns within the bars is normally used by agreement between the supplier and the buyer
when quality control of either inclusion density or etch:¢channel density is required.

Clearly, the preferable low-cost inspection situation is the one in which the denpsities of
inclusiong or etch channels are well below the’ test limits, and infrequent samples can be
justified. [Since such situations are not always' attainable, more rigorous inspection dtrategies
will somdtimes be required for appropriate.density control, and shall be found, worked out, and
agreed upon between the supplier and.the user.

Sound sfatistical methods are required in order to meet appropriate agreed-upon| assured
quality lgvel tests and ensure that the crystals and the volumes counted within them are
sufficient]y representative. .Since sampling procedures and statistical confidence [ests are
described in the literature( their principles will not be repeated here.

4.2.5.3.3 Batch.sampling

In most blatch sampling, a suitable sample bar or group of bars is chosen to represent the batch
populatign. Thesnumber of bars shall depend on the number in the batch, the type qgf crystal,
the intenfed application, the separation between the mean and the target inclusion |[densities
and the LAQL—(aececeptable—qualitylevel—confidence—level—requirement—reeded—e provide
sufficient assurance that the batch inclusion density in each size range shall be below their
applicable grade test limits. The sample bar group shall reasonably represent the batch with
respect to inclusion densities. Deviations, if any, are allowed and shall be towards higher, not

lower, inclusion densities for safe assurance.

4.2.5.3.4 Volumes within a bar

A group of volumes within each sample bar is next chosen for inclusion counting. The
boundaries of the volumes are defined by the area of the focal field of the microscope (or the
outline of a square reticule) and either the height of the bar or the length range of the depth
adjustment of the microscope chosen for use. It is necessary to determine and total the
volumes throughout which counts are accumulated. The volumes selected for counting should
include mainly regions (usually Z-growth zones as in Figure 3) whose material will be present
and active in the finished devices and should not avoid dense inclusion volumes within these
regions. The number of volumes per bar shall be at least six or more for reasonable statistical
confidence.
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The sample volume locations within a bar shall be appropriately distributed in its X-, Y-, Z-axes
to include the variations of the inclusion density with these independent variables. Typical
synthetic quartz bars (Figure 3a) are long in the Y- and small in the X- and Z-axes dimensions.
Normally, the greatest variation of inclusion density appears over a zone's grown direction, for
example the Z-dimension in the Z-zone (Figures 1a and 3). Thus, for large Z-crystals, the
sampled regions shall be located at varied Z-distances from the seed to ensure that the bar's
range of Z is well-represented by the group of sample volumes. Similarly, any noted variations
over Y or X shall be sampled, if such variations are present.

Z-zone Lesser X-zone

= | Seed

ATeeut plafe
Iv4 Z:zphe
38° 13
35° 1%
r-major face
|
z $ |
m
| | IEN
r z
1
Minor rhombohedral-cut plate AT-cut plate Igc
a) — Location of AT-cut plate in right-handed synthetic
iz S-zone Z-zone
X-cut plate f
I i
X-cut plate
z
Y & N Greater
‘ m D ——— X-zone Lesser X-zone
Y N Y-cut plat
Z-cut plate cut plate
r ]
Y-cut plate
S-zone
Z-cut plate Z-zone
IEC

D) = LOcCallon O A-CUl PIdte, Y-CUl Pldie and £Z-CUt platle

Figure 3 — Typical example of cutting wafers of AT-cut plate, minor
rhombohedral-cut plate, X-cut plate, Y-cut plate and Z-cut plate

To aid in distributing sample volumes within a typical bar, its lesser X-surface is marked with
transverse Z'-lines, perpendicular to the seed at regular 10 mm intervals over the Y-length of
the surface. Sample volumes for inclusion counting are chosen as needed from within each
rectangle formed by the marks and the crystal surfaces. To locate the sample volumes at varied
distances from the seed, in small crystals (where a Z-zone measures less than double the field
diameter of the microscope), they should be alternated near and far from the seed. For larger
crystals, the volumes should be sequenced in Z over its range to ensure that each inclusion
band is represented in the sample volumes. Several frequently used sampling plans are
illustrated in Annex A.
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4.2.5.3.5 Inclusion counting

The circular or square field of view chosen for counting within its marked rectangle is scanned
vertically over its chosen X-height within the microscope's range of depth adjustment, as
follows.

If the sample is a Y-bar with a relatively small X-height, the scans will be at a series of sites
varied in Z along its length (under side illumination, with its lesser X-surface up). Beginning in a
rectangle positioned at one end of the usable zone, an inclusion count is taken in an X-cylinder
(or parallelelipiped) volume. Starting slightly below the lesser X-surface (and not counting
surface material), all visible inclusions in focus are categorized and counted in each of the size
categories required by the customer's order: 10 um to 30 um, 30 um to 70 um, 70 um to
100 um, and greater than 100 um. The microscope is then lowered and the newly focused
inclusiony counted and added into their size categories. This process is continued thfough the
chosen X-height; the procedure is repeated at the next sample position, and so on:

The counts from the bar's sample sites in each of the four size categorieshare sujnmed by
category|and divided by the calculated total of the sampled volumes, tG obtain an| average
count pef cm3 for each category in one bar. The count averages in each category frqm all the
sample Frs from a run are averaged and recorded as required to represent |the size

distributipn for the run. Maximum and minimum bar averages may_also be recorded, |f desired
or requirged. A numerical example is given in Annex B.

4.2.6 Fvaluation of infrared quality by « measurement
4.2.6.1 General

The infrdred absorption per centimetre at one of¢more of 3 500 or 3 585 wave nymbers is
measured in a Y-cut slice scan as the difference*between the absorption at the chosen wave
number and absorption in the background outside the band, at 3 800 cm~"' or at 3 P79 cm™"
when usipng a single beam instrument. Sincé’those a are known to vary directly with| the total
Z-growth|size distribution of the crystals, in one batch, a maximum Z-crystal (for wprst-case
maximunm o measurement) is used to“characterize the batch. Other crystals, the| average
Z-crystal[for example, may be measured to further characterize the batch.

Two methods have been used.for IR measurements in quartz. The first was dispersive| a set-up
in which @ monochromatorresults in the exposure of the test sample to a single beam ppectrum
of specified wavelength({wave number). Later, Fourier transform infrared spectrophqtometers
(FTIR) were developed, allowing all relevant wavelengths to be sampled simultaneoysly. This
method yses an interferometer to collect transmission across a wide spectrum. The| detector
signal is [sent to @ )computer integrated into the test setup, and an algorithm called p Fourier
transfornj is performed on the interferogram to convert it into a single beam spectrum|, with the
transmisgion,\data so obtained used to estimate the alpha extinction coefficient. T¢day, the
FTIR is used’more widely than dispersive IR equipment.

Both the dispersive Infrared Spectrometer and FTIR methods may be used to measure the
whole sample at a single, fixed wave number. In this option, the sample is scanned about the Z
direction using a narrow beam to measure infrared absorption point-by-point, then constructing
a map of absorption versus Z-position.

4.2.6.2 Preparation of the Y cut slice

The synthetic quartz crystal to be sampled is mounted on a substrate then sliced with a quartz
saw to yield at least one Y-cut slice whose thickness after lapping and polishing will fall in the
range of 5 mm to 10 mm. The 5 mm thickness is appropriate for high a-material, to resolve its
o-variations; the mid-range for medium «; and the 10 mm thickness is appropriate for the
lowest a-material to measure its small absorption.
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After sawing, the slice is lapped on both major surfaces: first, with a homogenized mixture of
25 um abrasive; second, with a homogenized mixture of 3 um abrasive. Further lapping to
polish is optional and is preferred for low a.

4.2.6.3 Calibration of a standard Y-cut slice in an infrared spectrophotometer

The infra-red spectrophotometer is turned on, allowed to warm and fully stabilize, then
calibrated. The normal daily calibration includes its transmission (0 % to 100 %) or absorbance
(log T = 1,0 to 0) limit settings, chart speed and synchronized sample scanning arrangement.
For evaluation and normal use, a 1,5 mm width aperture is located in the sample beam. For the
lowest o value measurements, a 5 mm width aperture may be required. The aperture's height
shall not exceed the X-dimension of the seed or 5,0 mm. A polished Y-cut standard reference
slice is placed first in the sample holder, which is then mounted in the scanning device.

The wavé number control is set at a background setting (outside, but near the OH* apsorption
band), usually (3 800+ 3)cm~!, and the sample is translated through .the bdam with
synchronfzed chart advance at the fixed wave number. Such scanning is.done only in the
Z-growth| zones of the Y-cut slice (illustrated in Figures 1 and 3). InJcertain cas¢s where
background noise may be a problem, such as single beam operatiof;-a higher bagkground
wave number (3979 + 3) cm~! may be used for lowered background noise. If the bafgkground
scan trace is not reasonably flat outside the original seed's boundaries, a thin film of fluorolube
grease shall be applied to both major surfaces of the semi-polished Y-cut slice.|Baseline
changes [shall not exceed 1,0 percent absorption units during“a background scan. [After the
sample hHas completed a successful scan at background,«the wave number is adjusted to the
chosen (3 500 + 3) cm~'or (3 585 + 3) cm~'. The sampléds returned to its original pogition and
the chart|paper rerolled to the position where its wave-number scan began. The sampje is then
scanned fo plot its infra-red absorption at this wave niimber in the absorption band.

The califration o values (maximum and minimum) are calculated from this refererjce scan,
using thel equation below:

\9 logol; — logqol;
;T

where

14 s the absorbance-measured at the chosen reference wave number of 3 800 cm~"' or
B 979 cm1,

I s the absdrbance measured at the chosen wave number of 3 500 cm~"or 3 485 cm~1,

t s the thickness of the measurement sample (cm).

NOTE Theabsorbance s Tatcutated—fromthe—sampte—tramsmissiomFusimg—the—togarithmbase—t6—=atcording to

A4 = log,,(1/T). To convert this value to linear absorption coefficient, as defined in IEC 60050-845:1987, 845-04-78,
corresponding to the increase in absorption coefficient at the specified wavelength, a is multiplied with a factor
100*/n(10) = 230,3. The factor 100 converts from cm~! to m~" and /n(10) = 1/log,,(e) from base 10 to e.

The spectrophotometer is considered in proper calibration if its a5, and a,, readings are
repeatable within £0,004 units of the standard's values for them. A standardization correction
may be calculated as needed to bring the instrument's reading on a standard slice to an
accepted value and used while current.

4.2.6.4 Test measurement of a Y-cut slice

After successful calibration, each prepared (preferably polished) unknown slice is scanned at
the background and chosen OH absorption band wave numbers, using a thin film of oil as
needed in cases where there is only a semi-polish. Their pertinent o values are calculated
using the equation above. Regions excluded from this determination are +2,0 mm from the
seed centre and the excess growth beyond the appropriate pre-dimensioned bar dimensions.
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4.2.6.5 Compensation of a value by standard sample

Correlation between the test equipment of each manufacturer cannot be assured by strict
adherence to uniform measuring conditions and procedures. Therefore, it is necessary to
establish a compensation value for a. The recommended compensation value is determined by
each manufacturer referencing the procedure described in Annex E.

4.2.7 Frequency versus temperature characteristics for piezoelectric applications

The specifications for the quartz crystal unit for evaluating the frequency-versus- temperature
characteristics shall be as follows, and measurements shall be made as specified in
IEC 60122-1:

o frequéncy 10 MHz £ 10 KHz (fundamental);

e locatipn of specimen Z-zone;

e orienfation of plate AT cut 35° 15" + 30"

e shapeg of plate square flat and parallel plate with\one edge along the
X-axis;

e laterdl dimensions of plate 8 mm x 8 mm;

e diameter of electrodes 4 +0,1 mm;

e plate pack of frequency deviation 70 +20/-0 kHz;

o electrode material silver or gold;

e suppgrting points at two points.oh*opposite corners;

e finish|of surface lapped (average particle size of abrasive sha]l be less
than 3 pm), then etched by 200 kHz;

o flatness of surface when,illuminated with monochromatic light through an

optical flat glass and examined within a circtilar zone
of 6 mm diameter, the product of the fringe gurvature
and the frequency expressed in MHz shall ngt exceed
5 if measured with yellow light or 6 if measfired with

green light;
e parallelism both surfaces of the plate shall be parallel within 10";
e seal hermetically enclosed in a dry nitrogen atmogphere at

standard atmospheric conditions for temperature and
pressure (see 4.1 of IEC 60068-1:2013).

The spegification shall state the minimum and maximum slope of frequency-temperature
charactefistics (Figure 4).
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4.2.8
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Figure 4 — Frequency-temperature characteristics
deviation rate of the test specimen

Striae in synthetic quartz for optical applications

lumbered quartz crystal are observed in the white*light with the liquid of which
almost the same as that of quartz, such @sysilicon oil. Lumbered quartz

size and colour strength of the striaesshould be compared with those limit

using schlieren or similar equipment. Typicaloptical set-up for testing of schlieren is

Figure 5.

4.2.9

Camera system

Substance with different refractive Lens Image plane
C index from surrounding

o

refractive
crystal is

d between the cross nicol polarizers and striae can be observed from Z direqtion. The

samples.

be also observed in the polished ¥Y:=cut sample of several millimetres thickness by

shown at

IEC

Figure 5 — Typical schlieren system setup

Growth band in synthetic quartz for optical applications

Sample’s cutting direction is perpendicular to Y axis and its both Y face should be polished. By
using schlieren or similar equipment growth band should be observed.
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4.2.10 Etch channel density
4.2.10.1 General

The etch channel density is measured by counting channels in an etched AT-cut sample slice of
the sampled quartz crystal as seen under a binocular microscope at up to 35x magnification.

4.2.10.2 Sampling the crystals from a batch

Sampling a batch to achieve a specified statistical confidence level requires the use of AQL
confidence statistics appropriate in this, the etch channel case, because the etch channel
population depends on both the channels in the seeds and the process that grows the material
on the seeds. It is preferable to pre-sort and group seeds for their etch channel densities and
record thgirgroup focattons m autoctaves or ensure thatthere 15 anm adequate sample of the
seeds as| well as the growth on them, because of the possibility that some of thg ‘sgeds may
differ greptly from the others, unless intentionally controlled during planting.

4.2.10.3 | Preparation of AT cut slice for etching

A samplg synthetic quartz crystal is cut to yield an AT-cut slice (at 35,252 +£3° to the Y{plane) of
a thicknéglss to finish at 10 mm. The slice should preferably contain\full seed height,|although
thinner slices and lesser seed heights may be used in special cases, provided the |specified
amount gf material is removed in each lapping. The slice's identity should be marked with a
diamond [scribe, preferably on its lesser X-surface, to an_adequate depth to ensurq that the
identity will not be lost in lapping and etching.

After sawling and marking, the slice is lapped on both'major surfaces; first, with a homjogenized
mixture ¢f 25 um abrasive, then on a cleaned lap with a homogenized mixture off 11,5 um
abrasive [A minimum of 0,25 mm total thickness*of quartz shall be removed in the firstjabrasive
lapping, pnd of 0,10 mm total thickness in-the second abrasive lapping. The slicgé is then
cleaned {o ensure a uniform etching rate over its surfaces, as evidenced by its uniform matt
appearar|ce after etching.

4.2.10.4 | Etching procedure forlapped AT-cut slice

Within a fume hood, using apptropriate safety equipment (including apron, gloves, eyg¢glasses,
and splafter shields), an excess of ammonium bifluoride is added to deionized wjater in a
suitable ¢ontainer to make-“a saturated solution at 75 °C + 2 °C. The ammonium bifluoride is
maintaingd at the 75 °C +'2 °C temperature, with the use of a constant temperature liquid bath.
A polytetfafluoroethylene (PTFE)-coated thermometer in the solution is used for moni{oring the
temperatpre. If different etch temperatures are preferred, the etch time will be |adjusted
approprigtely to~comply with the stock removal requirement below.

The lappled.and cleaned AT-cut slice is immersed into the saturated ammonium bifluoride
solution using PTFE-coated tongs or an inert etching slice holder. The solution should be
agitated or the sample slowly moved (approximately 25 mm per second) during the etching
process. An etching time of about 4 h should be sufficient, depending on the agitation and the
number of slices, to remove not less than 0,10 mm (minimum) or more than 0,12 mm (maximum)
total thickness. Uniform etch rate is a requirement. The quartz slice shall be checked
periodically for etch uniformity both in time and over the area of the slice. After etching is
completed, the slice is removed from the etch solution with the PTFE-coated tongs, rinsed with
hot water (85 °C), then cleaned with acetone and other cleaning agents, if needed, to prepare
the sample for unobstructed visual inspection.

4.2.10.5 Etch channel counting procedure

A square grid of known dimensions in the range of 0,25 cm x 0,25 cm to 0,50 cm x 0,50 cm is
marked on the AT-cut slice within the Z-growth zone as identified in Figure 3a. If preferred, the
grid pattern may be drawn only over the rectangular portions of the Z-zones matching the
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height of the seed. No grid squares should be counted that fall within +2 mm of the centre line
of the seed.

Each slice is viewed with a binocular microscope using 30x to 40x magnification, and a strong
light source directed into the slice in its lesser X-direction. Care shall be taken to focus the
microscope on the upper surface of the sample, thus avoiding counting the etch channel
intersections with the lower sample surface. The etch channels are counted and recorded in
each and every square area with the microscope's zoom adjustment set for a convenient
viewing magnification. After all the grid areas intended for counting are counted, their average
count is calculated, and converted to an average per cm2, p, by multiplying by 16 for
0,25 cm x 0,25 cm, or 4 for 0,50 cm x 0,50 cm, etc., the number of grid squares in 1 cmZ2.

4.2.11 [nternattransmittance-for-opticalapptications

Internal tfansmittance is measured by the following procedure.

a) Two $amples are cut from the same quartz bar;

b) Direction of cutting is perpendicular to Y-axis + 60’;
c) Thickness of samples are 5 mm and 10 mm;

d) Both [Y-face of two samples is mirror polished;

e) Trangdmission is measured through both samples using)a spectrophotometgr at the
wavel|engths 400 nm, 550 nm, 650 nm, and 1 550 nm. Infernal transmittance is measured by
a spectrophotometer at wavelength 400 nm, 550 nm 650 nm and 1 550 nm.

f) The ipternal transmittance for a 5 mm long sample.is.calculated using the followind formula:

&
ST
where
r  interpal transmittance for sample thickness 5 mm;

T, trangmittance including surfacé refraction loss of 5 mm sample;
T, trangmittance including surface refraction loss of 10 mm sample;

Internal fransmittance values for other thicknesses can be calculated using the |following
formula:

t
T(t) = exp (5 — X ln(r))
where
In the natural log;
exp the natural exponent function;

5 mm the thickness for which t was originally calculated;
t the thickness of sample for which the internal transmittance is calculated (e.g.2 mm).

4.3 Marking
4.3.1 General

Each synthetic quartz crystal shall have the following information clearly marked on a major or
lesser X-surface:

a) manufacturer's name or trade mark;
b) orientation of material,
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c) handedness of material,
RH stands for right-handed quartz;
LH stands for left-handed quartz.
d) other information, if specified, to be marked such as;
1) batch identification;
2) o grade;
for piezoelectric applications: Aa, A, B, C, D or E;
for optical applications: OPT A, OPT B, OPT C or OPT D.
3) inclusion density;

fof prezoetectric appifcationsta, b, 1, or 1if;

fof optical applications:OPT I, OPT Il or OPT III.
4) etch channel density;

for piezoelectric applications: 1aa,1a,1, 2, 3 or 4;

for optical applications: 1aa,1a,1, 2 or 3.

4.3.2 Shipping requirements

These refjuirements shall be specified upon agreement between the supplier and the Juser.

5 Spegification for lumbered synthetic quartz.crystal

5.1 Standard values
5.1.1 Tolerance of dimensions

Deviations from the specified dimensions along the X- and Z- or Z'- axes shall be |ess than
0,2 mm (pee Figure 6).
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Figure 6 — Lumbered synthetic quartz crystal outline
and dimensions along X-, Y- and Z-axes
5.1.2 Reference surface flatness
Referencesurfacestattbeftat towithim0; 2 mmroras—specified—Careshoutdbeexercised in

the selection of the method of measurement to isolate measures of reference surface

deviation

5.1.3

Angular

s from those of the opposite side (parallelism).

Angular tolerance of reference surface

deviations of the reference surface shall be less than 15 from the specified

crystallographic direction (see Figure 7).
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The angular deviation of reference
surface from the Y-axis

Less than 15’ %

Reference surface

The angular deviation
of the reference surface
from the Z-axis

Less than 15

Reference surface

Figure 7 — Angular deviation for reference surface

5.1.4 Centrality of the seed

Seed position in lumbered synthetic quartz crystal is shown in Figure 8.
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Figure 8 — Centrality of the seed with respect to the dimension
along the Z- or Z'-axis

5.2 Requirements and measuring methods
5.21 As-grown quartz bars used for lumbered quartz bars

Raw matgrials for lumbered synthetic quartz’crystal shall be in accordance with the[standard
values, r¢lated requirements and measuring methods of Clause 4 of this standard.

5.2.2 Dimensions of lumbered synthetic quartz crystal
Dimensigns and tolerances shall be determined using callipers or micrometers by megsuring at

least at B points, one at the'approximate midpoint of the Y-axis, and others symmetrically
distributgd along the Y-axis:

5.2.3 dentification on reference surface

Identification shall be marked on the reference surface and its presence confirmed |by visual
inspection. /Thé content of the identification mark and the method of marking [shall be
determingd.by agreement between the supplier and the customer.

5.2.4 Measurement of reference surface flatness

A flatness of reference surface shall be measured by flatness measuring equipment as agreed
between supplier and customer.

5.2.5 Measurement of reference surface angle tolerance

The deviation of the reference surface angle shall be measured by X-ray angle-measuring
equipment.

5.2.6 Centrality of the seed

The centrality of the seed is determined by measuring the distance between lumbered surfaces
and the nearest seed edge. An index matching liquid may be applied to the X surface to
facilitate the measurement.
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5.3 Delivery conditions
5.3.1 General

The delivery conditions are to be implemented by agreement between the manufacturer and
the user.

5.3.2 Marking

In the marking code of lumbered synthetic quartz crystals, the crystal growth batch number
shall be stated.

5.3.3 Packing

Quartz crystal users shall receive in a single package a quantity of lumbered synthefic quartz
crystals having similar dimensions along the X- and Z- or Z'-axes and made frem)cryptals of a
single bafch.

5.3.4 Making batch
It is recommended that, when users are supplied with lumbered/synthetic quartz cfystals in

large qudntities, they shall be made from quartz crystals of a single/batch.

6 Insplrction rule for synthetic quartz crystal and lumbered synthetic qyartz
crysttal

6.1 Ingpection rule for as-grown synthetic quartz crystal
6.1.1 nspection

The inspéction of synthetic quartz crystal comprises lot-by-lot tests.

6.1.2 | ot-by-lot test
6.1.2.1 General

The lot-bly-lot test consists of group A and group B inspection.

6.1.2.2 Group Ajinspection

The test schedule_for group A inspection is given in Table 6. The statistical sampling and the
inspection shall\be in accordance with IEC 60410 or as otherwise agreed between Huyer and
seller. THesamples used for tests in group A may be used as the samples for group B tests.
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Table 6 — Test conditions and requirements for the lot-by-lot test for group A

Dortd | et | w | | Pertermance
o

Minimum and maximum specified ND 4.2.31 1] 0,1 4.2.3.2
synthetic quartz crystal dimensions
Twinning 4.2.5.1 4.2.5.1
Cracks and fractures 4252 4252
Inclusions ND I 0,4 4.1.3
NOTE Spbselause-rumbers—oftest-conditions—and-performancerequirerments—referte-Clause4-ofthisgtandard.
D dgstructive
ND ngn-destructive
IL ingpection level

AQL adceptable quality level

6.1.2.3 Group B inspection

The test $chedule for group B is given in Table 7 or as otherwise agreed between the Quyer and

the seller.

The samples for group B may be selected from the samples tested in group A.

Table 7 — Test conditions and requirements for the lot-by-lot test for group B

Sample size criterion

seller

D or Test of acceptability Performance
Tlest e :
ND condition reqyirements
N
Evaluation of infrared D 4,261 One or more as agreed between buyer and 4.1.3
quality by seller provided one sample represents the
a-measurpment large size group intended for application
Etch charlnel density D One or more as agreed between buyer and 4.1.5

NOTE Spbclause humbers of test conditions and performance requirements refer to Clause 4 of this gtandard.

N sgmplesize (Z-bar or Y-bar)

C adceptance criterion (permitted number of defectives)
D destructive

ND non-destructive

Etch channel and a-measurement may be performed on the same samples.

6.2 Inspection rule for lumbered synthetic quartz crystal
6.2.1 General

The inspection of lumbered synthetic quartz crystal comprises lot-by-lot tests.
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6.2.2 Lot-by-lot test
6.2.2.1 Inspection lot

An inspection lot shall consist of all the lumbered synthetic quartz crystals produced and
offered for inspection at one time.

Raw material for lumbered synthetic quartz crystal shall be in accordance with the standard
values, related requirements and measuring methods of this standard.

6.2.2.2 Inspection requirements

The schedule for the lot-by-lot test is given in Table 8.

The statigtical sampling and inspection shall be in accordance with IEC 60410 or.as ¢therwise
agreed between the buyer and the seller.

Table 8 — Test conditions and requirements for the lot-by-lot test

vorno | rest | ul] | Patermance
o
Dimensions |and tolerances ND 5.2.2 1l 0,4 51.1
Reference sprface flatness 5.2.4 5.1.2
Angular tolefance of reference surface 5.2:5 5.1.3
Centrality offthe seed 5.2.6 5.1.4
Verification pf reference surface identification 5.2.3 I 0,1 523

NOTE Subflause numbers of test conditions and performance requirements refer to Clause 5 of this standard.

D destfuctive
ND non-festructive
IL inspgction level

AQL acceptable quality level

7 Guidelines for the use of synthetic quartz crystal for piezoelectric
applications

71 Gqgneral

7.1.1 Overview

The guidelines have been prepared in response to a generally expressed desire on the part of
both users and manufacturers for guidelines to the best use of synthetic quartz crystal. These
guidelines do not aim at explaining the practical techniques of manufacturing a crystal unit from
quartz crystal, nor at attempting to cover all the properties of synthetic quartz crystal.

7.1.2 Synthetic quartz crystal

Synthetic quartz crystals are grown by the hydrothermal temperature gradient method.

A pressure chamber (autoclave) is partially filled with the alkaline (for example, Na,CO3 or
NaOH) growing solution at room temperature. Seeds are placed in the upper space, and
nutrient quartz fragments are placed in the bottom of the autoclave, which is then sealed and
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heated. The temperature in the upper space is kept lower than the temperature at the bottom.
Hence, the solute nutrient is transferred by convection currents and deposited on the seeds.

Shapes, dimensions and physical properties of grown crystals depend on the orientation and
dimensions of the seeds and on growing conditions. A good control of growing processes
ensures uniformity in shapes and dimensions and homogeneity in quality.

7.2 Shape and size of synthetic quartz crystal
7.2.1 Crystal axis and face designation

In textbooks and in national standards, differences exist in the choice of axes, handedness and
axial systems for describing a quartz crystal. Figure 9a shows a quartz crystal with all the
natural fpces. These are not always present on synthetic quartz. Figure 9b-.gives the
correspohding synthetic quartz faces, but since these crystals are grown from\sgecifically
oriented seeds, their physical appearance differs materially from those shown“in Figures 9a

and 9b.

Y <=

Left-handed quartz Right-handed quartz

IEC

a) — Natural quartz crystals
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Figure 9 — Quartz crystal axis and face designation
Seed

tandard orientations of seeds are chosen so“that the most frequently use
be economically manufactured. Crystals made from Z-cut and minor rhomb

IEC

d crystal
z-minor)

are mainly for manufacturing high-frequency crystal units vibrating in thickng¢ss shear

hd medium-frequency units vibrating in.face shear modes. Crystals made fr
e for manufacturing low-frequency crystal units vibrating in extensional o
seed in a grown crystal is usually surrounded by a thin veil, which consists 0
sions.

Shapes and dimensions

synthetic quartz crystals are covered with the characteristic growth surface
the typical shape for a crystal grown on a Z-cut seed of small X-dimension

of other ghapes are produged when the Z-cut seed is of other proportions or seeds of

are used

The size
Z (or Z").
respectiv,
growth p

of synthefic-quartz crystals is specified by three nominal dimensions: X, Y (g
They are the dimensions along the X-axis, Y-(or Y'-) axis, and the Z- (or|
ely, @ssshown in Figure 10. The dimensions are so chosen that both econo
focess and good yield in the production of crystal elements may be achiev,

bm Z'-cut
I flexural
f bubbles

s. Figure
Crystals
ther cuts

rY') and
Z'-) axis
my in the
ed, but it

should béappreciated that dimensions are a matter for discussion hetween the usel

manufacturer.

r and the

Since as-grown crystals exhibit such growth surfaces as m-face or z-face at the ends of the Y-
or Y'-axis, the effective dimension which may be used for fabricating crystal elements is shorter
than the nominal length.

An exact measurement of the minimum dimension Z' may be troublesome in practice, because
of non-flatness and possible non-parallelism of the Z-surfaces. It is also difficult to achieve
close dimensional tolerances. For these reasons, in cases where the user's tolerances on
dimensions are closer than the manufacturer can supply, the use of partly processed material
shall be considered (this is sometimes described as pre-dimensioned or lumbered quartz).
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Crystals of other shapes are produced when Z-cut seeds of other proportions,

or seedls of other cuts, are used. Lesser X-side
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Figurle 10 — Synthetic quartz crystal grown on a Z-cut'seed of small X-dimensgions

7.2.4 Growth zones

Depositign of solute on each growth surface is continuous and sometimes substantially uniform,
but the manner of deposition differs from zone ‘to zone. Hence, different regions rgsult from
growth along different directions and those“regions have different properties. Among the
common growth zones mentioned in this standard, the Z-zone exhibits the highest quglity, and
then the greater X-zone and S-zone follow. Hence, it is recommended that thickness ghear and
face shefr crystal elements shouldbe cut entirely or mostly from the Z-zone and |that only
Z-zone mnfaterial be included under.the electrode of the finished crystal unit. The lessgr X-zone
exhibits the lowest quality and is_usually discarded in the production of high-frequengy crystal
units.

Figures Ja and 3b show(typical examples of cutting wafers of AT-cut plate and X-cut glate from
approprigte growth zones.

7.3 Standardumethod for evaluating the quality of synthetic quartz crystal

The degre€ of structural and chemlcal |mperfect|on of a synthetlc quartz crystal depends on
growth cbnaditic = , , no—important
practical consequences. Flrst the extlnctlon coeff|C|ent o of crystal may be degraded (to larger
values). Second, the angle of cut to yield a certain frequency/temperature characteristic may
not be uniform.

The Q-value of a crystal unit was first used as a guide to the quality of the material. A crystal
unit manufactured as a 5 MHz fifth overtone frequency standard crystal resonator ensures that
the Q-value reflects the internal loss but not the mounting loss and minor differences in
fabrication techniques between manufacturers. The size of this crystal unit is large and
sometimes impossible to cut from the Z-zone.

When coefficients of extinction a became accepted and used for their Q-indications, they soon
replaced direct Q-measurements almost completely, due to their capabilities and advantages
as a characterization tool. Small growth zones can be measured, details of growth band
structures can be resolved; the tests are almost non-destructive, less costly, and much quicker.
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The spread of the optimum angle of cut becomes very small and comparable to the spread in
natural quartz crystals, when the o4 5q( is less than 0,06/cm (grade C). Hence, such crystals
are recommended for the production of high-frequency crystal units having good temperature
characteristics.

With good control of the growth process, uniformity of o values within one batch of production
is ensured. A sample from one production batch shall include a synthetic quartz crystal having
the maximum thickness along Z- or Z'-axis. A choice of this sample relates to the fact that the o
values are proportional to the growth rate. Hence, the crystal with maximum thickness will have
the largest a value in the batch. Hence, tests on a sampling basis will suffice for most
applications.

As an adgtiti ; ified in the
standard|for testing frequency-versus-temperature characteristics. The specificatiop for the
angle of put is so chosen that frequency-versus-temperature characteristics havg lingar slope
and senditive dependence on angle of cut. The specified shape and dimensions of the test
element pre suitable to determine an accurate angle of cut. The Q-valueg/6f this crlystal unit
depends [considerably on the mounting and fabrication processes and should not b¢ used to
evaluate [the Q of a crystal.

7.4 Other methods for checking the quality of synthetic quartz crystal
7.4.1 General

There ar¢ various methods for checking the structural pérfection of synthetic quartz crystal, but
quantitatjve correlations with electrical characteristics of-crystal units have not been completely
establishpd. An exception is the infra-red absorptionnmethod described above, which|is useful
for estimating the quality.

7.4.2 Visual inspection

Excessive amounts of inclusions in crystal elements should be avoided.

7.4.3 nfrared radiation absorption method

Some radicals, included in the.crystal lattice, absorb infrared radiation at certain wave|numbers.
The mos{ common impurityyradical in synthetic quartz is hydrogen bonded OH, the gmount of
which cap be estimated(by the infrared extinction coefficient at a selected wave number in the
range befween 3 400.¢m~"1 and 3 600 cm~1.

The condentration-0f OH radicals is related to the mechanical energy losses in a quartz crystal
and hende thére is a correlation between the absorption and the Q value. Figure 11[shows a
typical calibration curve together with measured points. A recent recalibration [25][' reports
that a -0 6+shiftintheocoordinate—of-this—<¢ e—adiusts—it-to—yretd—reatistte 5MHzresonator
Qs.

1 Figures between square brackets refer to the Bibliography.
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Figure 11 — Example of a relation between the avalue and
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n in the lesser X-zone differs from those.in the Z-zone.

also be noted that the infrared extinction coefficient measurement may van
e of

mensions of the window placed on the infrared beam;

psition of the point where the measurement is made in relation to the positi

o the pIrne of polarization;

e theh
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An intern
synthetic

midity and.temrperature environment of measurement;

dividual/infrared spectrophotometer instrument bias.

atiohal* Round Robin on the measurement of the infrared extinction coeffiq
quartz 2 showed clearly that individual spectrophotometers each

odern

photometers without a beam condenser, a good approximation to realistic Qs from an old curve, such as shown

t sum.

b
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and the

y, due to

on of the

ient o in
show a

characte

fsticbias, witictrcam be corrected withtheuse of standardized—o quartz st

es3. Itis

advisable to perform the correlation measurements cooperatively between the quartz supplier

and user

with reference to calibration slices from the Round Robin.

7.4.4 Miscellaneous

The chemical etch method of inspection, which is widely used for detecting twins in natural
quartz, is not required in the case of synthetic quartz, where twins are very rare. The method
may be used to reveal etch pits and channels as a measure of the number of dislocations.
Gamma or X-ray irradiation is used for observing overall distribution of impurities. The
darkening due to irradiation depends on impurity concentration and growth zone.

2 This Round Robin was conducted between 1990 and 1992 by IEC technical committee 49 (working group 5).

3 For more information about this process and the availability of standard a-slices, contact IEC technical committee

49 (wor

king group 5) or a participating national committee.
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X-ray diffraction patterns give useful information on the perfection of crystals. The low a value
results in sharper Laue patterns using a divergent X-ray beam. X-ray topography by the Lang
method is useful in detecting the distribution of structural defects.

However, it should be noted that all of these methods lack quantitative correlation with
electrical characteristics of completed quartz crystal units.

7.5 o grade for piezoelectric quartz

Six grades are specified. Grades Aa, A and B are required for the highest quality crystal units.
Grade C is mostly suitable for high-frequency crystal units, which require good temperature
characteristics as well as low o values. Grades D and E are mostly for low-frequency crystal

unrts for which 9 laraa ciza af orvctal ot law cnct ic thao Nnrimao caoncarn
y WHHEH—a—1aHG -0+ Stat—at+1OW-60Sts—tHe—pHh RGO+

7.6 Optional grading (only as ordered), in inclusions, etch channels, Al content
7.6.1 nclusions

Five grades are specified. Grades la, Ib and | are required for photolithegraphic procgssing.

Grade |l |is generally required for high-frequency/high-quality bulkwave or surface| acoustic
wave (SAW) resonators.

Grade lll |is relevant for most of the professional and industrial uses of quartz crystal dnits.

7.6.2 Etch channels

Six grades are specified. Grade 1aa or Grade 1a'is required for a thick quartz senspr device
that needs a chemical etching process of longiperiod. Especially, Grade 1aa can be| used for
three dinpensional chemical etching. Grade§’ 1 and 2 are required for specified high-quality
quartz crr’E/staI units, such as high-frequency fundamental or high-frequency SAW dgvices, or
for specific processing such as chemical etching. Grade 3 is appropriate to mopt of the
technicalluses of quartz crystal units:;Grade 4 is appropriate to most of the common-uge quartz
crystal units.

7.6.3 Al content

Low Al3+|(a substitutign“impurity occupying a Si4* site) concentration also reduces the charge
compenspting mongvalent ions that accompany Al (chiefly Nat and Li*). Control is ftherefore
sometimegs required; as when resistance to radiation darkening or frequency change ig needed.

The condentration of Al is in the units of Al atoms per million Si atoms in the quartz|material.
The sample‘eleaning procedure shall not include the use of quartz etchants, to make|sure that
impurities are not preferentially removed by etching.

The Al content of quartz can be successfully determined by both spectrochemical methods and
physical methods. The former include, in the order of their development, atomic absorption
(AA), inductively coupled plasma (ICP) and direct current plasma (DCP). All these methods can
also yield analysis of many metals as well as Al. They require the exercise of careful laboratory
skills for accurate results, especially when the Al contents are low. The sensitivity of all these
methods is improved by predigesting the SiO, samples in HF solution (which removes the Si by
the evolution of SiF gas), with the use of blank runs to control for unwanted additions of
impurities from the HF used.

The physical methods include electron spin resonance (ESR), also called electron
paramagnetic resonance (EPR), and infrared absorption of a swept sample at liquid nitrogen
temperature. In addition, at least qualitative information can be obtained from comparisons of
irradiation darkening of X-growth regions.
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The spectrochemical and physical methods both involve the use of specialized equipment of
such cost that it is normally installed only in laboratories expecting a volume usage of the
equipment. For Al determinations in quartz, the user shall search for either a well-equipped
spectrochemical laboratory with well-qualified technicians or a physical laboratory equipped
with EPR. It should be possible to obtain reasonable results from either.

Care is required in the preparation of samples for Al analysis to ensure no unwanted material is
included. For example usually only one growth zone and no seed material is desired.
Frequently, the desired zone is Z-growth material.

7.6.4 Swept quartz
7.6.4.1 __General

Quartz pfocessed through the sweeping is called swept quartz. Sweeping is an ellectrolytic
diffusion [process in which Z-growth quartz is subjected to a strong electric field applied in the
Z-directign at elevated temperature until the current stabilizes. During, @dhis progess, the
dominan{ process is the transformation of AI3*-M* (a monovalent charge‘compensating ion)
defect in|quartz to AI3*-OH when the alkali ion is dissociated by radiationy The sourcd of OH is
water in ps-grown crystal. As the OH depletes, the dominant transformation becomep Al3*-e-.
The M+ is diffused to the negative electrode by the electric field. Swept quartz has bpen used
widely tg reduce frequency shift caused by exposure to ionizing” radiation, to reduce etch
channel gensity, and, for certain optical uses, to reduce darkening caused by expgosure to
radiation

7.6.4.2 Prevention of frequency shift

In either|of the above mentioned transformations’the elastic relaxation in AI3*-M* [centre is
eliminated and the change in elastic constant is*rteduced. Thus, the frequency shift by|radiation
can be feduced if alkali ions in quartz aré‘removed in advance by sweeping fo cause
transfornation from AI3*-M* to AI3*-OH or'AI3*-e-. Swept quartz is used in crystallunits for
satellites|operating in a space radiation environment where frequency-ageing shift tends to be
caused.

7.6.4.3 Reduction of etch channels

Sweeping quartz was thought to be a means to reduce the micro-channels formed when
exposing|thin quartz waferto strong etchants. The micro-channels are the result of diglocations
(line defdcts) and the tendency of impurities to concentrate in the stressed regions sufrounding
the line defects. Thevetchants preferentially attack the regions of high stress. Swee)pi
found to passivate-this tendency. The means have not been thoroughly investigated,
one popylar explanation is that by removing the M* compensators in the region of sfress and
high AI3{ substitutions and modifying them either from AI3*-M* to AI3*-OH or AlP*-e, the
potential fe'react with the strong acid etchants (HF, for example) is eliminated, thus pdssivating
the chanfret: ; i i i i ~ In some
applications, eliminating etch channels is sufficient. However, as devices continued to
miniaturize, the presence of the pit proved problematic and led to the requirement that quartz be
produced with low native dislocation density for the production of most devices using
photolithographic production technology.

7.6.4.4 Reduction of darkening at quartz for optical application

Reduction of darkening is the third potential application for sweeping and is important in some
optical applications. The darkening results from the presence of Al3*-e- pair. In typical Z-region
of synthetic quartz, such pairs are present in low concentration. When sweeping, however, once
the OH is depleted, the AI3*-e- mechanism becomes dominant. Sweeping further will increase
Al3*-e- concentration, thus increasing the tendency to darken.
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7.6.4.5 Substitution of swept quartz by high quality synthetic quartz

Specifying synthetic quartz to resist the effects of radiation and strong etchants depends
significantly on the application and its critical parameters. Frequency stability, resistance to
etchants, and high optical transmission generally are the performance characteristics of
interest.

The specification of synthetic quartz suitable for photolithographic processing has by
experience resulted in the use of unswept quartz. By developing etch processes that reduce the
tendency to form etch pits combined with high quality synthetic quartz with etch channel grade
1aa and inclusion density 1a devices are produced in large quantity with high yield and the use
of swept quartz is reserved for limited applications most sensitive to mechanical imperfections,
such as etch pits.

Radiatior darkening in optical applications typically can be achieved by specifying.maferial with
alpha grdde Aa, inclusion density 1a and etch channel grade 1aa. Generally, such gyartz is of
high pugy with respect to all common impurities, including Al. Howevef/yin some cases,
additionall measures to insure low Al concentration may be necessary.

Specifying synthetic quartz to minimize frequency shift during exposure to radiation is more
complex gnd less certain than specifying the material for photolithggtaphic processing pr optical
uses. While the phenomena causing frequency shift due to*xradiation have been studied
extensivgly, the empirical relationship between Al content, “frequency shift, and |radiation
intensity remains poorly understood. The answer has beento use swept quartz.

Due to itg relatively high cost there is interest in usingsuhswept quartz in applications|requiring
frequency stability during radiation exposure. Experience has shown that synthetic quartz with
Al contert <1 ppm may be suitable for some of these applications. As described in 7.6.3, there
are relialjle test methods to determine Al concentration in synthetic quartz.

The mosf widely used method is ESR. However, ESR has the disadvantage of cos} and the
problem of sampling to represent a bateh of quartz. To make the specification of low [Al quartz
practical,|quartz manufacturers have-developed approaches applied to the batch that ihsure the
growth of low Al quartz. The bagiciapproach is to use low Al input materials, then control the
growth rdte to a uniform, relatively low value, leading to low alpha material (high-Q).

With suclh methods in place/and combined with specifying alpha grade Aa, inclusion density 1a
and etch|channel grade ‘4aa some applications for radiation hard resonators may be met using
unswept guartz. The“growth process parameters and material specifications should Qe settled
between [the quartzisupplier and resonator manufacturer. For additional information [see [29],
[30], [31]

7.7 Ordering

The following items shall be specified when ordering (standard grades and values shall be used
whenever possible):
a) as-grown synthetic quartz crystal or lumbered synthetic quartz crystal;
b) type of quartz (RH or LH);
) orientation of seed,;
d) dimensions;
) o grade;

f) additional grading specifications only as required.


https://iecnorm.com/api/?name=d6ce55c6d85d384e4376ec07c50e6ed1

IEC 60758:2016 © IEC 2016 - 43 -

Annex A
(informative)

Frequently used sampling procedures

A.1  Complete volume counting

This method is used by both manufacturers and users for crystals to be used in applications
where the inclusion density control is of prime importance.

Each crystal is inspected in accordance with the inclusion counting method described in
4.2.5.3.5( except that the total usable volume of the crystal is examined. Care should'Lbe taken
to ensurg that when the height of the crystal in the X-axis is larger than the focal depth of the
microscope, the crystal is scanned by moving the focus over the necessary range’of heights to
ensure that inclusions are not missed. The number of the inclusions is recorded in ¢ach size
range in the usable volume of the crystal, which is then calculated.

The incldsion density of the crystal is calculated by dividing the number of inclusiong in each
size catepory by the usable volume.

This calcplated inclusion density array will be used to classify, each individual crystal according
to the useér's requirements.

A.2 Cpmmodity Y-bar sampling — Method 1

This method is used by both manufacturers \and users for the classification of batches of
Y-bars.

A samplqg of bars, equivalent to one or<more bars per 50 kg of quartz, is selected. A higher or
lower sample level may be used if-higher or lower confidence levels are required, but it is
recommended that a minimum of'thfee bars per batch be used. If the test is performed by a
manufacturer, the sample bars.should be selected from the upper, middle and lower rggions of
the auto¢lave batch and at ‘varying distances from the wall of the autoclave. If the test is
performefd by a user withqutybatch identities, the sample should be selected at randomn.

The sample bars aretinspected using the inclusion counting method described in 4.2.9.3.5. The
number and size-~category of the inclusions within each of the six locations in eagh bar is
recorded|and thetotal volume of these sample locations calculated.

Inclusion|densities for each bar are calculated by dividing the total number of inclusipns in its
six locations, Tor each size category, by their fotal volume.

The acceptance/rejection criteria for the batch should be co-ordinated with the sampling level
used.

A.3 Commodity Y-bar sampling — Method 2
This method is used by users for the incoming inspection of high volume deliveries of Y-bars.

A random sample of 20 bars is selected from a batch. These are inspected using the inclusion
counting method described in 4.2.5.3.5, except that the total usable length of the bar is
examined, but within the depth of focus of the microscope only. The user should judge the
appropriateness of this method by comparing the X-height of the critical region of the device,
such as its electroded area, with the depth of focus of the microscope. If the excess of the
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X-height is not too great, the sample taken by the microscope's focus may be sufficiently
representative to be considered a reasonable sample.

The total number of inclusions (R) in each size category is recorded.

The mean volume (V) for each bar is calculated using the formula:

{27(2 +S)}YD
y=bL— 4 cm
1000

3

where

Z is the|mean dimension of the bar along the Z-axis, in mm;
S is the|thickness of the seed, in mm;

Y is the|usable length of the bar along the Y-axis, in mm;

D

is the|depth of focus of the microscope in mm;

Z is calfulated by determining the minimum and maximum dimension of each bar along the
Z-axi$ and taking the arithmetical mean of all 40 measurements recorded.

The numbper of inclusions per cm3 (p) is given by the formbla:

P=7

The accelptance/rejection criteria for the batch are determined using inspection level §3 and an
AQL of 1|0 % (see ISO 2859-1 [32]).

A.4 Use of comparative standards for 100 % crystal inspection

This method is widely use€diby manufacturers where the inclusion density varies| within a
productign batch in and-'eut of the acceptance density ranges, or when the desired grade
requires the selectionof-erystals.

Each cryptal is viewed in turn, the area of the crystal with the highest inclusion dengity being
identified. Thistis then match-compared to one of a set of reference standards ¢f known
inclusion|density. These standards may take the form of physical samples for which thle density
has beep“determined using the inclusion counting technique described in 4..5.3, or
photographic comparison samples.

Where the inclusion density is clearly within the boundaries defined by the reference standards
for a particular grade, the crystal will be classified within that grade. Where the decision is in
doubt, the density being near to one of the test limits, either the crystal will be classified in the
grade allowing the higher inclusion level, or a more precise determination of inclusion density
using an inclusion counting technique will be performed.

A variation of this method may be automated with the use of stops on the up-and-down
movement of the microscope so that it can be rapidly moved among two or three focal depth
levels. In this way, more height may be sampled rapidly while scanning a bar.
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Annex B
(informative)

Numerical example

When a 30x stereo microscope, whose focal field of view measured 0,6 cm in diameter and
0,1 cm in height, was used to count inclusions at six locations over the full height within a
crystal bar having an X measuring 2,0 cm, the total counts given in Table B.1 were taken.

Table B.1 — Commodity bar sampling, method 1

Size range
Number of inclusions
um
10 to 30 18
>30to 70 5
>70 to 100 4
>100 10

2
The total|volume counted, V = NHm (g) in this case = 3,39%m?3.
where
N is thelnumber of cylinders counted;

H is thg height in cm through which the microscope is lowered (in this example [the bar's
height);
D is the|field of view diameter in cm (wheh'less than the full bar height is sampled, complete

accurpcy calls for letting H = R + & cny where R is the range of microscope height tfaversed,
and #| = the height of the microscope’s focal field).

Dividing ¢ach total count by 3,39 yjelds the four averages for the crystal bar given in Tlable B.2.

TFable B.2 — Commodity bar sampling

Size range
Number of inclusions
um
10 to 30 5,3
>30to 70 1,5
Foto—+00 42
>100 2,9
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Annex C
(informative)

Example of reference sample selection

Some appropriate as-grown crystal bars for a reference sample of each grade range are
chosen carefully as testing bars. When the testing bars have a large X dimension seed, Y-cut
slices are cut from the bars and finished to 10 mm thickness with a polished surface. Sample
volumes are divided by 1 cm3 by drawing 10 mm squares on the Y surface within the Z growth
zones, except the seed crystal. In the case of small X dimension ones like Y-bar, X-cut slices
can be obtained by a lumbering process and finished to 10 mm thickness with a polished
surface. Sample volumes are divided by 1 cm3 by drawing 10 mm squares on the X surface

within Z

growth zones, except the seed crystal. A drawn line that Is the closest 1o

crystal shall be about 0,5 mm away from the seed surface to avoid counting the seed

When indlusion density changes by location in a testing bar, several slices shall be pr

tend cou
chosen f
average

hts toward average density of the testing bar. Sample volumes'shall be
om prepared squares. The sample volumes shall be selected\to tend coun
density of the slice when inclusion density changes by location in a slice. |

within stjted size ranges are counted in each chosen sample volume“under a stereo

microsco

pe operating at a magnification of 40.

Counts flom each sample volume are added by the stated~four size ranges, and ave

the total

Chosen sample volumes within a slice. If several sliCes are prepared from a tg

counts shall be averaged by all slices. An average count for each size range measur

above-m
sample s
grade.

bntioned method is regarded as the evaluation-count of the testing bar. The
hall be selected as having an evaluation-=gount that is closest to the boundar

the seed
veil.

pbpared to
randomly
s toward
hclusions
binocular

raged by
sting bar,
bd by the
eference
y of each
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Annex D
(informative)

Explanations of point callipers

Point callipers and digital point callipers have two extended measuring points as shown in
Figures D.1 and D.2 suitable for measuring samples with irregular surfaces such as observed
on the Z-faces of as-grown synthetic quartz.

@
@

IEC

Figure D.1 — Point callipers

IEC

Figure D:2 — Digital point callipers
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Annex E
(informative)

Infrared absorbance o value compensation

E.1 General

It is well known that o values measured in different laboratories using the procedures
recommended in this standard and using similar equipment to each other result in
measurements with deviations between laboratories beyond the limits of accuracy required to
assure conformance to the a requirements of this standard. To address this issue and to
establish| correlation between laboratories, a Round Robin was conducted involving five (5)
samples [with a wide range of o values and over twenty (20) laboratories. A_progedure to
establish| correction terms based on the differences between individual results|and the
averageg across laboratories at constant wave numbers and samples was)established. The
same mefthods described in Annex E may be applied to establish correctionvierms in the future.
The Round Robin included grating based IR spectrophotometers 4562using a dispersive
configurgtion and FT-IR equipment, thus allowing the process to be applied to equipmgnt using
either mgasuring method.

E.2 Sample preparation, equipment set-up and méasuring procedure

E.2.1 General

To reduck the variation between laboratories, a set*of recommendations concerning sample
preparatipn, equipment set-up, and measuring procedure is described.

E.2.2 Sample preparation
The sugdested sample preparation procedure is as follows:

e samp|e cut from the Z-zone, notincluding any portion of the seed,;

e light propagation is along.the Y-axis. Y-faces are polished to a state commonly r¢ferred to
as "optical inspection grade";

o the thickness (Y) should be 10 mm = 0,2 mm. The dimensions for X and Z shoyld be as
convgnient and established in consideration of the measuring aperture;

o the angular deviation of the surface normal on the X and Y faces is less than 30 from the
corregsponding crystal axis;

o the X and~Z faces are ground to a roughness achieved by mesh #80 diamond grit or
rougher

E.2.3 Equipment set-up

A diagram of the usual instrument configuration is shown in Figure E.1.
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Figure E.1 — Schematic of measurement set-up

The sam:rle is positioned so that the beam exit surface is within 5 mm of the/focal plang and the
focal plage is between the test sample and the aperture.

The instrbment settings (scan speed of FTIR, slit width in grating spectrometer) shou|d ensure
that the Wavelength resolution is about 6,0 cm=1 + 0,5 cm=1 .

The aperture size is 12 mm x 2 mm. The 12 mm dimensioq is along the crystal X direftion.

The apelfture is positioned between the sample and“the focal plane in such a way that the
transmisgion is maximized at the reference wave number.

With the[ sample removed, the instrument is‘calibrated to read 100 % transmission at all
referencqg and absorption wave number settings.

The reference wave numbers are 3 800 cm~-1+3 cm-1Tand 3979 cm=—1+ 3 cm—".

The abs¢rption wave numbers*dre 3 500 cm~! +3 cm~! and 3 585 cm~'+3 cm-'. The
absorptidn wave number setting for the 3 585 cm~Tmeasurement should be adjusted t achieve
the local minimum value of transmission.

The meagurement temperature is 15 °C—25 °C.

The meagurement relative humidity is 70 % or less.

E.2.4 |Measurement procedure

Uncorrected absorbance values at any of the two absorption wave numbers are calculated by
using the formula in 4.2.6.3. T, is evaluated at the same reference wave number that was used
to establish the calibration terms described in Clause E.3. In a grating spectrometer, the
measurements should be made without scanning the wave number. The samples should have
the beam centred inside the aperture. Consistent positioning of the samples can be achieved
with dedicated sample-holders.

E.3 Procedure to establish correction terms

The procedure to establish correction terms is performed independently for any of the two
absorption wave numbers, and the example here should only discuss the case of 3 500 cm~1.
The samples used for the Round Robin or an equivalent set of samples are measured as
described in E.2.2 and E.2.3.
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An example of the calibration method is shown below. A set of five (5) standard samples was
tested by several laboratories and an average of uncorrected data determined (inclusive of all
instruments) at the two wave number combinations and labelled "averaged" in Tables E.1 and
E.2. The measurements of one laboratory are shown and labelled "measured".

Table E.1 — Example of calibration data at a3 5g5

Averaged Measured
0,0157 0,015 5
0,038 2 0,037 3
0,062 4 0,059 1
01555 01538
0,136 2 0,137 8

Table E.2 — Example of calibration data at o3 59g

Averaged Measured
0,026 1 0,025
0,038 3 0,036 1
0,051 4 0,047 5
0,130 6 0,123 2
0,107 7 0,107 2

This datd is graphically shown in Figure E.2-with the corresponding least square fit df a linear
approximfation.

Calibration curve at o3 5g5 Calibration curve at a3 5qo

0,20 0,15
y =0,994 1x+0,001 4 y =1,029 9x+0,001 0 /
0,15 |
@
- S 0,10 |
3 ®
= lo0] -
g’ (0]
s g
z $ 005}
0,05.] <
0,00
0,00 ‘
0,00 0,05 0,10 0,15
0,00 0,05 0,10 0,15
Measured o3 585
M d
Ec easured o3 509
IEC

Figure E.2 — Graph relationship between averaged o and measured o
at two wave numbers of a3 599 and a3 5g5
The calibration terms calculated in these two examples are factor a = 1,029 9 and offset
b = +0,001 0 cm~" at a3 599, @ = 0,994 1 and offset b = +0,001 4 at o5 5g5.
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E.4 Calculation of compensated (corrected) absorbance values

After the correction terms are known for the measurement set-up and wavelength of interest,
the sample to be evaluated is measured according to E.2.4. The corrected absorbance value
acorrected js calculated from the uncorrected measurement o using the following formula and
the correction terms a and b as defined in Clause E.3.

acorrected =ao+b
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Annex F
(informative)

Differences of the orthogonal axial system
for quartz between IEC standard and IEEE standard

IEEE revised IEEE Standard 176-1946 in 1978 and revised it again to issue it as IEEE
Standard 176-1987 in 1987. The main revision point is the +X inversion of orthogonal crystal
axis shown in Figure F.1 and it is different from that of the present IEC 60758.

The differences between IEEE 176-1987 and IEC 60758 are given below.

a)

b)

c)

d)

e)

Now, in pll international academic papers, quartz material constants are written
IEEE Stajndard 176-1987. Care should-be taken to avoid confusion which may be caus|
expressign differences of materialiconstants and crystal axes between |IEEE 176-
IEC 60758.

Rightthanded quartz is expressed by the right-handed orthogonal axial system, also
left-hpnded quartz is expressed by the left-handed orthogonal axial systemAn™EC 60758.
Howgver, the right-handed orthogonal axial system is applied for right-handed and

left-handed quartz in IEEE 176-1987.

For right-handed quartz, the relation between IEC 60758 and IEEE-Standard 176-1987 is

that gf rotated 180 degrees around the Z-axis. For left-handed quattz, the relation
IEC q0758 and IEEE 176-1987 is that of reversed Y-axis.

between

All mpterial constant values of left-handed quartz are the same as the material|constant
valueps of right-handed quartz in IEC 60758. In IEEE 176-1987, however, elastic cgnstant of
right-handed quartz and left-handed quartz are the same{ but the plus or minus s|gn of the

piezolectric constant is reverse to each other.
In IE[C 60758, the elastic constant of C,, is a negative quantity and the pier

oelectric

constant of e, is a negative value and that of e{,is a positive value. On the othef hand, in
IEEE[176-1987, all these quantities, that is, Gy’ 14 and eq4, are positive values.
According to IEC 60758, for example AT-cut at right-handed quartz is called +353° rotated

Y-cutlf However, according to IEEE 176-4987, it should be called —35° rotated Y-cut.

ased on
d by the
987 and
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ANSI/IEEE Std 176-1987 ©1987 IEEE

+X AXIS
ON
ON
COMPRESSION TENSION
AT AT
o7 cT BT cT
o et DT GT

a) — Left-Handed Quartz b) — Right-Handed Quartz
IEC

Figure Fi1 = Left- and right-handed quartz crystals
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Annex G
(informative)

EC 2016

a value measurement consistency between dispersive infrared

spectrometer and fourier transform infrared spectrometer

General

Dispersive infrared spectrometer has been mainly conventional measuring equipment for the
determination of infrared absorption of o coefficient. However, the Dispersive
Spectrometer, which was applied for the measurement method in Annex E, has not been

com

IEC
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beam sy
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base line
ctrosgopy. Common FT-IR Spectroscopy is generally single-beam system, in
bf base line is believed to be inferior to a dual-heam system. To confirm|

Spe

stability
conventid
executed

G.2

The

measure

equ

carefully examined. The criteria value to determine a satisfying condition was a tolera
of the measurement performediin 'a Round Robin test in Annex E, which were %1

monly on the sale anymore for the last decade. Fourier transform infrared spe
(FT-IR) is

6075

espopding version, a was also measured by FT-IR method and its result\was verifie

€ res

renceg

E

sam

Kperiment

b quartz crystal specimens, which\were used in a Round Robin test in Anne

now available to measure infrared absorbance of the material.

Infrared

Ltrometer

8:2008 and Japanese National Standard JIS C 6704 [33] were revised in 1999. In the

ult can be obtained as one by Infrared Spectrometer. In thegmeasurement,

light, and simultaneously calibrates the measured signakef,the sample. Thef
drift was compensated. However, the corresponding system was not a comnj

nal single beam FT-IR spectroscopy is also appliCable, the re-examination

ipme

3585¢c
reconsid

a)

The {
positi
speci
The §
from

| by both Infrared spectrometer, and FT-IR Spectroscopy. In this experime

d that the
the dual

stem in the FT-IR system was applied. The dual beam system uses one bg¢am as a

efore the
on FT-IR
vhich the
that the
test was

E, were
nt, FT-IR

t commercially available «of four companies was employed. Those res*lts were

T and £9 % for 3,500 cm~'. Measuring conditions for FT-IR measure
red as follows (referto 4.2.6.3 and Annex E):

ample shall be-placed under the condition, where (a) the light emergence

men and-the aperture.

can speed of FT-IR shall be adjusted to make the resolution of wave number i
1,0cm="1t0 4,0 cm=1.

ce value
P 5 % for
ment are

plane is

pned within,5-mm from focal plane and, (b) the focus point shall be located befween the

h arange

The ¢

perwre size snadll pe 1mrom £ mmaq@ to o Mmrmao.

The light shall be aligned along Y axis. The X axis of specimen shall be upward.

The accumulation numbers for FT-IR system shall be more than 18 times.

The aperture is positioned between the sample and the focal plane in such a way that the
transmission is maximized at the reference wave number.

With the sample removed, the instrument is calibrated to read 100 % transmission at all
reference and absorption wave number settings.

Ther

eference wave numbers are 3 800 cm=1+ 3 cm~—1and 3979 cm~' + 3 cm~1.

The air in a sample chamber shall be replaced with a dried air.
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G.3 Experimental result

Japanese National Committee has performed a round Robin test in five quartz crystal
companies. Five samples with various a values, which were exactly the same samples used in a
round Robin test in 1999, were prepared for measuring infrared absorption coefficients. Then
averaged values, Maximum values, and minimum values obtained from the test were referred by
the new testing system. The permissible levels were defined so that the measured values could
be plotted within the range between the maximum and minimum values of referred results.

Autocorrelation graph between reference a and measured a for wave length of 3 500 cm~"! are
shown in Figures G.1 a) to G.1 d). The dotted line represents the recommended reference value
and the solid line is a measured value. Measured a values were plotted in a range between the

maximur
levels so
shown in

In additio

the wavq length of 3 585 cm~1. Measured o values were plotted in(3 range bet

maximum and minimum values of referred results. All measured results were in pgrmissible

levels as
way as 3

The absdrbance peak at 3 585 cm~1 is difficult to detect with.poor wave length resolut

the peak
most diffi

Up to no

measurements, because this absorbance peak is pretty shallow and easy to
absorbance. The wave length resolution in ET-IR measuring system is theoretically V

therefore
small err
with sma

These rd

applicabl

ard o vatues of Teferredresuits At measuTed eSS Utts Were i p
that the measuring system using FT-IR system is precise enough under the
Clause G.2.

n, Figures G.1e)-G.1h) show the autocorrelation plot of reference a'and meas

in the 3 500 cm~! measurement. The precise measurement was performed in
500 cm~"1 wave length case.

is very sharp and narrow. Therefore the measuféement using 3 585 cm~1 is d
cult methods by using infrared spectrometer.

v, 3 500 cm~1 wave length was rather. cho'sen for obtaining o values in con

measured peak in a spectrum at-3'585 cm~1 was very sharp and the measuf
brs after several measurements) All measured values are within the referen
Il tolerances. And the results. are also identical to ones from Infrared spec

e for the determination of o values.

rmissible
condition

ired o for
veen the

the same

on, since
ne of the

ventional
measure
ery high,
ed o had
te values
froscopy.

sults showed the FT-IR\measurement currently available was confirm¢d to be
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

] CRISTAL DE QUARTZ SYNTHETIQUE -
SPECIFICATIONS ET LIGNES DIRECTRICES D'UTILISATION

AVANT-PROPOS

1) La Commission Electrotechnique Internationale (IEC) est une organisation mondiale de normalisation composée
de I'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de I'lEC). L'IEC a pour objet de
favoriser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation dans les domaines de
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ns fixées par accord entre les deux organisations.

isions ou accords officiels de I'lEC concernant les questions techniques reptésentent, dans |a|
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br les Comités nationaux de I'lEC. Tous les efforts raisonnables sont entrepris afin que I'lEC
ude du contenu technique de ses publications; I'lEC ne peut-pas étre tenue responsable de
Ee utilisation ou interprétation qui en est faite par un quelcongue utilisateur final.

possible, a appliquer de fagon transparente les Publications de I'lEC dans leurs publications n
es. Toutes divergences entre toutes Publications de I'TEC et toutes publications nationales oy
pndantes doivent étre indiquées en termes clairsrdans ces derniéres.

Ile-méme ne fournit aucune attestation de conformité. Des organismes de certification in
ent des services d'évaluation de conformité et, dans certains secteurs, accedent aux nf
ité de I'lEC. L'IEC n'est responsable d'atcun des services effectués par les organismes de
dants.

5 utilisateurs doivent s'assurer qulils sont en possession de la derniére édition de cette publig

responsabilité ne doit étre imputée a I'lEC, a ses administrateurs, employés, auxiliaires ou m
is ses experts particuliers etlles membres de ses comités d'études et des Comités nationaux dg
judice causé en cas de dommages corporels et matériels, ou de tout autre dommage de que
soit, directe ou indireete,~ou pour supporter les colts (y compris les frais de justice) et le
nt de la publication gu'de I'utilisation de cette Publication de I'lEC ou de toute autre Publicati
rédit qui lui est accordé.

on est attirée.sur‘les références normatives citées dans cette publication. L'utilisation de
ées est obligatoire pour une application correcte de la présente publication.

on est attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Publication de I'lEC peuvent

pas\ayvoir signalé leur existence.

Lite et de I'electronique. A cet effet, 'l[EC — entre autres activites — publie des Normes internatipnales, des
ations techniques, des Rapports techniques, des Spécifications accessibles au public (PAS) et des
(ci-aprés dénommés "Publication(s) de I'lEC"). Leur élaboration est confiée a des comites*d'¢tudes, aux
desquels tout Comité national intéressé par le sujet traité peut participer.(Les organisations
onales, gouvernementales et non gouvernementales, en liaison avec I'lEC, participent égajement aux

selon des

mesure du
intéressés

Ees comme
E'assure de
'‘éventuelle

but d'encourager I'uniformité internationale, les Comités hationaux de I'lEC s'engagent, dgns toute la

htionales et
régionales

épendants
arques de
ertification

ation.

Andataires,
I'lEC, pour
que nature

dépenses
n de I'lEC,

ublications

faire I'objet
de brevets

ispositifs

piézoélectriques, diélectriques et électrostatiques et matériaux associés pour la détection, le
choix et la commande de la fréquence.

Cette cinquiéme édition annule et remplace la quatrieme édition parue en 2008. Cette édition
constitue une révision technique.

Cette édition inclut les modifications techniques majeures suivantes par rapport a I'édition
précédente:

réorganisation et révision des termes et définitions;

suppression du coefficient d'absorption dans l'infrarouge a3 4419 cOMme norme;

ajout en annexe d'une explication pour la mesure de la valeur a par les équipements IRTF;

ajout

des normes relatives au cristal de quartz synthétique a usage optique.
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La présente version bilingue (2017-11) correspond a la version anglaise monolingue publiée en

2016-05.

Le texte anglais de cette norme est issu des documents 49/1185/FDIS et 49/1190/RVD.

Le rapport de vote 49/1190/RVD donne toute information sur le vote ayant abouti a I'approbation
de cette norme.

La version frangaise de cette norme n'a pas été soumise au vote.

Cette publication a été rédigée selon les Directives ISO/IEC, Partie 2.

Le comit¢ a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifié avant/g

stabilité

relatives ja la publication recherchée. A cette date, la publication sera

e reconduite,
e supprimée,
e rempllacée par une édition révisée, ou

e amendée.

ndiquée sur le site web de I'lEC sous "http://webstore.iec.ch" dans-les

date de
données
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INTRODUCTION

La raison pour laquelle le cristal de quartz synthétique a usage optique a été ajouté a la présente
Norme internationale est donnée ci-apres.

Le cristal de quartz a usage optique est produit en partie par les mémes fournisseurs qui
produisent du quartz a usage électronique. L'équipement et les méthodes utilisés pour la
production du quartz optique sont similaires a ceux utilisés pour la production du quartz
électronique. A quelques exceptions prés, les méthodes de caractérisation pour les matériaux
électroniques et optiques sont également similaires. L'IEC 60758 constitue dés lors une base
adéquate pour inclure les annexes relatives au cristal de quartz a usage optique.
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] CRISTAL DE QUARTZ SYNTHETIQUE -
SPECIFICATIONS ET LIGNES DIRECTRICES D'UTILISATION

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale s'applique aux monocristaux de quartz synthétique destinés a
étre utilisés pour la fabrication d'éléments piézoélectriques pour la commande et le choix de la
fréquence, ainsi que les applications optiques.

2 Réfé

Les doc
indispens
citée s'af
s'appliqu

IEC 6006

IEC 6012
génériqu

IEC 6041

IEC 6199
matériau

3 Tern

Pour les
suivants

31
croissan
croissand
procédé

rences normatives

Iiments ci-aprés, dans leur intégralité ou non, sont des référéences nq

plique. Pour les références non datées, la derniere édition du-document de
b (y compris les éventuels amendements).

8-1:2013, Essais d'environnement - Partie 1. Généralités et lignes directrice

2-1:2002, Résonateurs a quartz sous assurancedeé la qualité - Partie 1: Spé

a)
=

0, Plans et regles d'échantillonnage pourdes contrdles par attributs

4 (toutes les parties), Dispositifs piézoélectriques, diélectriques et électrosta
associés pour la commande, le choix et la détection de la fréquence — Glo

nes et définitions

besoins du présent document, les termes et définitions de I'lEC 61994, aing
5'appliquent.

ce hydrothermale du cristal
e du cristal en présence d'eau, de températures et de pressions élevée
e croissance du cristal supposé géologique dans la crolte terrestre

NOTE 1 a

rmatives

ables a 'application du présent document. Pour les références datees, seul¢ I'édition

éférence

[2)

cification

tiques et
bsaire

i que les

S par un

‘artiCle: Les procédés de croissance du quartz synthétigue industriel utilisent des solution

aqueuses

alcalines confinées dans des autoclaves a des températures supercritiques (330 °C a 400 °C) et des pressions
supercritiques (700 atmosphéres a 2 000 atmosphéres).

NOTE 2 a |

'article: L'autoclave est divisé en deux chambres: la chambre de dissolution, contenant de

s éclats de

quartz bruts a la température la plus élevée, et la chambre de croissance contenant des germes a la température la

plus basse

3.2

(voir 7.1.2).

cristal de quartz synthétique

monocris

NOTE 1 al

3.3

'article:

tal de quartz a obtenu par la méthode hydrothermale

cristal de quartz synthétique brut
état du cristal de quartz synthétique avant polissage ou découpage

Le terme «quartz de culture» a la méme signification que «cristal de quartz synthétique».
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barre Y brute
cristaux obtenus a partir d'un germe long dans la direction Y

3.5

barre Z brute
cristaux obtenus a partir d'un germe taille Z

3.6
lot de cr

istaux de quartz synthétique

cristaux de quartz synthétique obtenus en méme temps dans le méme autoclave

3.7
germe
lame ou

barre de quartz en parallélépipéde rectangulaire utilisé comme noyau

croissange du cristal

3.8

zones dg croissance
régions d'un cristal de quartz synthétique résultant de la croissance suivant une dir
cristallogLaphie différente

VOIR: Fi

3.9
orientati

ure 2.

pn d'un cristal de quartz synthétique

orientatign du germe d'un cristal de quartz synthétique par rapport aux axes orthogona

en 3.7

3.10

systéme
systéeme
axe Y et

axial orthogonal du cristal deyquartz a

Ln axe Z, comme représenté a la Figure 1

Note 1 a I'aticle: Le germe taille Zpeut étre orienté selon un angle inférieur a 20° par rapport a I'axe Y,

le systéme

3.11
lame tail

axial devient X, Y', Z".

le AT

lame de ¢ristal tajlle(Y orientée selon un angle d'environ +35° par rapport a I'axe X ou

-3° parr
VOIR: Fi

3.12
lame tail

hpport aMla face z (rhombohédral mineur)

jute 3.

pour la

pction de

Ix définis

d'axes orthogonaux constitué de trois axes mutuellement verticaux dont un axe X, un

ans ce cas

d'environ

le X

lame de cristal perpendiculaire a I'axe X

VOIR: Figure 3b.

3.13
lame tail

leY

lame de cristal perpendiculaire a I'axe Y

VOIR: Figure 3b.

3.14
lame tail

le Z

lame de cristal perpendiculaire a I'axe Z
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VOIR: Figure 3b.

3.15
lame tail

le z (rhombohédral mineur)

lame de cristal paralléle a la face z (rhombohédral mineur)

VOIR: Figure 3a.

3.16

dimensions
dimensions propres a la croissance d'un germe taille Z orienté selon un angle inférieur a 20° par

rapport a

I'axe Y

3.17

dimensi¢n Z effective

dimensio
©®=0M0

VOIR: Fi

3.18

h Z effective brute définie comme étant la mesure minimale dans/la d
u Z' dans l'aire utilisable Y ou Y' d'un cristal brut et décrite par Z ¢

jure 2.

dimension Z minimale

rection Z

nen de la
n liquide

t courante.

que d'un

distance minimale entre la surface du germe et la surface Z«écrite par Z,,;,

VOIR: Figure 2d.

3.19

inclusions

corps étranger localisé a l'intérieur d'un cristal:de quartz synthétique, visible par exar
lumiere qiffuse provenant d'une source lumiineuse, le cristal étant immergé dans
adaptatelr d'indice de réfraction

NOTE 1 a l|article: Les minéraux appelés acmite et émeleusite constituent une inclusion particulieremer
3.20

voile dujgerme

ensembl¢ des inclusions ou~des lacunes a la surface du germe autour duquel s'est déve¢loppé un
cristal

3.21

canal élgctrolytique

vide a pqu prés.cylindrique le long d'une ligne de dislocation suite au gravage chim
cristal del qUartz

3.22

dopant

additif utilisé dans le procédé de croissance susceptible de changer la forme cristalline, la
composition chimique, les propriétés physiques ou électriques du lot de quartz synthétique

3.23

barre prédimensionnée
barre dont les dimensions brutes ont été modifiées par sciage, polissage, rodage, etc. de
maniére a satisfaire a une exigence particuliere de dimension

3.24

concentration des impuretés
concentration d'impuretés en fonction des atomes de silicone
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dislocations
défauts linéaires du cristal dus au mauvais placement des atomes

3.26

autoclave
récipient haute température et haute pression requis pour la croissance du cristal de quartz
synthétique

3.27

quartz droit ou quartz gauche
chilarité d'un cristal de quartz, déterminée par observation du sens de chilarité de la rotation

optique

ans la lumiére nolarisée
Ll

NOTE 14l

3.28
macles
deux ou
plane ou

NOTE 1 a
a) macleg

cristal
électri

b) macles

cristal
optiqué

3.29

valeur a
coefficier
nombres

NOTE 1 al
une absorp
I'origine d'u
une perte.
aux impure|

NOTE 2 a
d'absorptio

article: Le quartz droit est le cristal dextrogyre et le quartz gauche est le cristal Iévodyre.

blus de deux cristaux simples identiques qui sont combinés selon la loi de
axiale

article: Les types de macles suivants ont été identifiés dans les ctistaux de quartz synthétid
électriques

de quartz dans lequel les régions avec lI'axe Z commun _présentent une inversion de polar
ue X

optiques

de quartz dans lequel les régions avec l'axe Z commun présentent une inversion de chilar
Z

du coefficient d'absorption dans'l'infrarouge
t (appelé "valeur o") établi pat:détermination de la relation entre I'absorption
d'ondes

article:  Un nombre d'onde correspond a une absorption minimale en raison des impuretés O
ne perte mécanique danses résonateurs et leur présence est corrélée a celle d'autres impuretg
L a valeur a est ung~mesure de la concentration OH et est corrélée aux pertes mécaniques pr

és du matériau,

I'article: Pour-le coefficient défini ici, le logarithme base 10 est utilisé. La valeur a du
h dans l'infrarouge est déterminée a l'aide de I'équation suivante:

EC 2016

symétrie

té de l'axe

té de l'axe

de deux

H, l'autre a

tion élevée en raison devla présence d'impuretés OH dans le réseau cristallin. Les impuretéq OH sont a

s induisant
Bvues dues

coefficient

_ 1l <T1>
a = t 0910 T,

ou:

a est le coefficient d'absorption dans l'infrarouge;

t est|'épaisseur de I'échantillon de coupe Y, exprimée en cm;

r
T,

3.30

est le pourcentage de transmission & un nombre d'onde de 3 800 cm~' ou 3 979 cm™';

est le pourcentage de transmission & un nombre d'onde de 3 500 cm~' ou 3 585 cm™’

cristal de quartz synthétique préébauché
cristal de quartz synthétique dont les surfaces X et Z ou Z' a I'état brut ont été aplanies et mises
en paralléle par sciage, polissage, rodage, etc., de maniére a satisfaire aux dimensions et a

I'orientati

on spécifiées
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3.31

surface de référence

surface de la barre préébauchée préparée selon une planéité et une orientation spécifiées par
rapport & une direction de cristallographie (la direction X, en général)

3.32

quartz synthétique a usage optique

quartz synthétique qui satisfait aux exigences relatives a I'utilisation de capteurs optiques, de
filtres passe-bas optiques (OLPF, Optical LowPass Filter) et de plaques d'ondes pour appareil
photo reflex mono-objectif numérique, caméra de surveillance, caméra vidéonumérique et
module de communication optique fonctionnant dans la longueur d'onde de 300 nm a 1 700 nm
(5882 cm 12433333 cm)

3.33
transmigsion interne
transmisgion interne qui n'inclut pas les pertes de réfraction a la surface

NOTE 1 a|[l'article: Cette définition ne s'applique qu'au quartz synthétique a usage_ opfique. Les |valeurs de
transmissidn interne nécessitent la déclaration de I'épaisseur d'échantillon pour laquelle:la.valeur est calclilée, p. ex.:
2 mm.

3.34

stries
variation$ a court terme de l'indice de réfraction dans le qéartz, apparaissant sous [forme de
défauts de croissance ou l'indice de réfraction fluctue dans)le temps de quelques fractions de
millimétrgs a plusieurs millimétres

NOTE 1 a lfarticle: Cette définition ne s'applique qu'au quartz synthétique a usage optique.

3.35
bande d¢ croissance
bande dg densité de contraste qui peut étre ‘observée dans le cristal taille Y par striog$copie ou
une méthode optique analogue

NOTE 1 a lfarticle: Ce contraste est cause par les éléments (tels que I'aluminium, le sodium, le lithium e{ I'acier) qui
sont piégéq lors de la croissance d'un cristal.

NOTE 2 a lfarticle: Les impuretésipiégées en plus grandes quantités entrainent généralement une augmlentation de
la valeur a

NOTE 3 a lfarticle: Les bandés de croissance ne peuvent pas étre observées lorsque ag g5 est inférieuga 0,160 ou
que ag 5q( est inférieur,a-0,120.

NOTE 4 a l|articlex—Cette définition ne s'applique qu'au quartz synthétique a usage optique.

4 Spécification pour le cristal de quartz synthétique

4.1 Valeurs normalisées
4.1.1 Forme du quartz synthétique a usage optique

Un cristal germe est enlevé, et les faces de croissance sont usinées de fagcon a obtenir la
rugosité de surface uniforme spécifiée et la planéité spécifiée, par rapport a l'orientation de
cristallographie spécifiée.

4.1.2 Orientation du germe

Les orientations normales pour les germes sont les tailles Z et les tailles X obtenues par rotation,
la taille z (rhombohédral mineur), la taille Z +1°30' obtenue par rotation, la taille Z +2° obtenue
par rotation, la taille Z +5° obtenue par rotation et la taille Z +8°30' obtenue par rotation, I'axe Z'
des trois derniers germes étant tourné comme indiqué a la Figure 1.
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4.1.3 Densité des inclusions
4.1.3.1 Densité des inclusions du quartz synthétique a usage piézoélectrique
La densité des inclusions (mesurée comme indiqué au 4.2.5.3) pour chaque classe ne doit pas

dépasser les valeurs de la plage de dimensions exigée pour la classe indiquée, comme le
montre le Tableau 1.

Tableau 1 — Classes de densité des inclusions
du quartz synthétique a usage piézoélectrique

Classe/Plage de Densités par cm?
dimensions

um 10 a 30 >30a70 >70a 100 >100
la 2 1 0 D
I'b 3 2 1 [

I 6 4 2 P
I 9 5 4 B
I 12 8 6 4

Les utilispteurs qui exigent, dans une classe, une ou plusi€urs plages de dimensiong peuvent
exprimer|cette exigence en citant la classe suivie de la plage de dimensions approprige.

4.1.3.2 Densité des inclusions du quartz synthétique a usage optique

La classq de densité des inclusions du quartz synthétique a usage optique doit étre indiquée au
Tableau

1A

Tableal 2 — Classes de densité des inclusions du quartz synthétique a usage optique

Classe/Plage de

dimensions

Densités par 100 cm?

wm 10 2 100
QPT | 0a9
OPT II 10 4 20
OPT Il 21439

4.1.4 Stries dans le quartz synthétique a usage optique

Il convient que la taille, la densité de contraste et la quantité des stries ne dépassent pas
I'échantillon limite. Il convient que le fabricant et l'utilisateur définissent conjointement
I'échantillon limite.

4.1.5 Indications de qualité infrarouge de a3 59q et de a3 535 pour les applications
piézoélectriques

La valeur o du coefficient d'extinction infrarouge du quartz synthétique (mesurée selon 4.2.6)
doit étre conforme & la colonne appropriée du Tableau 3 pour oj 599 OU 03585 POUr les
différentes classes:
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Tableau 3 — Classes de coefficient d'absorption
dans l'infrarouge pour les applications piézoélectriques

Classe Maxima f;,’égt;%;:
%3 500 * 3585
Aa 0,026 0,015 3,8
A 0,033 0,024 3,0
B 0,045 0,050 2,4
C 0,060 0,069 1,8
D 0,080 0,100 1,4
E 0.120 0.160 1.0

coura
contin

a8 Ces vpleurs du facteur de qualité Q, obtenues par des mesures de o et une corrélation empiriqu

nment utilisées avant 1987. Elles ont été incluses ici en tant qu'étiquettes antérieures pour

e, étaient
hssurer la

uité compte tenu du passage préconisé aux Etiquettes a. a est la mesure physique dgsormais utilisée
pour dontréler et spécifier la qualité d'un quartz synthétique.

Soit les i

(a I'exceq

mites d'essai ci-dessus correspondent aux limites de a4 5404 S0it elles sont in

hangées

tion des classes B et D) par rapport aux valeurs de facteuf,de qualité Q donngées dans
I''EC 607/58:1983. Cette cinquiéme édition de I'lEC 60758 désignait certaines de ce
classes gn termes de facteur de qualité Q minimal en unités’10%, comme suit:

5 mémes

Aa = 3,8;
A =3,0
B =2,2|(la base utilisée ici) anciennement 2,4 ddns I'édition de 1983;
Cc =1,8
D =1,4|révisée);
E =1,0|(identique a l'ancienne classe. D).
4.1.6 Classification des classes par valeur a et strioscopie pour les applicatipns
bptiques
La classification des classes‘est donnée au Tableau 4.
Tableau 4 — Classes de coefficient d'absorption
dans{'infrarouge et strioscopie pour les applications optiques
Classe 3 500 O3 555 Strioscopie
ORTA 0,033 0,024 -
OPT B 0,060 0,069 -
OPTC 0,120 0,160 -
bande de croissance non
OPTD 20,120 20,160 observée par strioscopie

4.1.7 Caractéristiques de fréquence-température du quartz synthétique a usa

piézoélectrique

ge

Les caractéristiques de fréquence-température des unités de cristal de quartz synthétique
doivent étre évaluées par détermination de la variation relative de la fréquence mesurée a 15 °C
et a 35 °C par rapport a la fréquence de résonance série a 25 °C. La variation relative doit
présenter les caractéristiques suivantes:

e variation relative de la fréquence a 15 °C: +0,5 4 +1,5 x 107;
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e variation relative de la fréquence a 35 °C: -0,5 4 —1,5 x 10-6.

Les mesures doivent étre effectuées conformément au 4.7.3 de I'lEC 60122-1:2002.

4.1.8 Densité des canaux électrolytiques p
4.1.8.1 Densité des canaux électrolytiques p pour les applications piézoélectriques

Lorsqu'elle est exigée, la densité des canaux électrolytiques, p, par cm2 (mesurée comme décrit
au 4.2.8) pour chaque classe doit correspondre aux valeurs répertoriées au Tableau 3.

Tableau 5 — Classe de densité des
canaux électrolytiques pour les applications piézoélectriques

Classe Nombre maximal p par cm?
1aa 2
1a 5
1 10
2 30
3 100
4 300

4.1.8.2 Densité des canaux électrolytiques p pour les applications optiques
Il convient que la densité des canaux électrolytiques (mesurée comme décrit au 4.2.8) soit de
p = 100 jpar cmZ2.

4.1.9 Transmission interne pour les applications optiques

Aux longpeurs d'ondes 400 nm, 550 nnT, 650 nm et 1 550 nm, il convient que la trarylsmission
interne soit égale a 0,998 ou plus.pour un échantillon de 2 mm d'épaisseur.
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axeY — { : =axe Y
V axe +X * axe +X
axe Z axeZ A
face z
rhombohédral i ) face 2
mineur) face r (rhombohédral majeur) rhomBohédral
/ \ / mineyr)

N
N'%
Iz':l‘\ taillg X

germe taille z

rhqmbohédral mineur germe taille Z'

(taille AT) obtenu par rotation

axe Z ﬁ axe Z T

I T I 1|
z z

-axe Y axe Y —=—
a)'< Quartz gauche b) — Quartz droit
Dans un conoscope: contraction des Extension des anneaux (oculaire en
anneaux (oculaire en rotation horaire) rotation horaire)
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Figure 1 — Axe et sens de taille d'un cristal de quartz

4.2 Exigences et méthodes de mesure
4.2.1 Orientation

L'orientation du germe doit suivre les directions spécifiées avec une déviation inférieure a
30 min par rapport a la valeur nominale.
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4.2.2 Chilarité

La chilari

té du germe doit étre spécifiée: droite ou gauche (voir Figure 1).

4.2.3 Dimensions d'un cristal de quartz synthétique

4.2.3.1

Généralités

IEC 2016

Les dimensions doivent étre mesurées au moyen de pieds a coulisse ou de pieds a coulisse a
pointes qui permettent le mesurage du point creux d'un cristal de quartz synthétique (voir
Annexe D).

4.2.3.2

La dimen

4.2.3.3

La dimen
spécifiée
(voir Figu

4234

La dimen
Z' (voir F

4.2.3.5

La dimen

Dimension suivant I'axe Y ou Y'

sion doit étre telle que spécifiée (voir Figure 2d).

La dimension suivant I'axe Z ou Z'
5ion le long de I'axe Z ou Z' doit étre mesurée au moyen d'un pied\a coulisse e

re 2c).

Dimension Z ¢ ou Z' 4

sion Z.g ou Z' 4 doit étre spécifieée comme la dimension minimale le long de |
gure 2c).

Dimension Z;,ou Z' ..,

sion doit étre telle que spécifiée (voittFigures 2c et 2d).

I doit étre

comme étant la dimension maximale le long de I'axe Z ou.Z'*dans la grande zone X

axe Z ou
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zone S

9 —

face z (rhombohédral mineur) —l

zone X X
Grande zone Z
zone X
face r (rhombohédral majeur)
zone S IEC
IEC
a) — Section L al'axe Y b) — Section L a I'axe X
Y
I n ~]
Zmin ou Z’min ‘ 7n||7I
%5
N
3
5
N o .
e—e— e e AN Y _.
YouY
Y
IEC
c) —|lllustration des dimensions Z et Z . d) — lllustration de la dimension Z .
Figure 2 — Sections théoriques d'un cristal
de quartz synthétique cultivé sur un germe taille Z
4.2.3.6 Dimension suivant I'axe X
La dimension brute le long de I'axe X doit étre telle que spécifiée (voir Figure 2c).
4.2.4 Dimensions du germe
4.2.41 Dimension Zou Z'
Sauf spégification gontraire, la dimension Z ou Z' (c'est-a-dire I'épaisseur) du germe tpille Z ou
du germg taille Zobtenue par rotation doit étre inférieure a 3 mm.
4.2.4.2 Dimension X

La dimension X du germe doit étre telle que spécifiée.

4.2.5 Imperfections

4.2.5.1 Macles

I ne doit pas y avoir de macles électriques ou optiques dans la région utilisable. La présence de

macles doit étre vérifiée par examen visuel.

4.2.5.2 Félures et fractures

Il ne doit pas y avoir de félures ni de fractures dans la région utilisable. La présence de félures
et de fractures doit étre vérifiée par examen visuel.
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4.2.5.3 Densité des inclusions
4.2.5.31 Généralités
Les deux méthodes de mesure suivantes sont utilisées, et I'une ou l'autre peut étre choisie:

a) Méthode 1

Les inclusions dans les plages déclarées sont comptées visuellement par cm3 dans les
volumes échantillons d'un cristal en utilisant: un microscope stéréoscopique binoculaire a
grossissement de 30x a 40x qui est équipé pour un comptage dans un champ circulaire ou
carré et qui comporte une échelle réticulaire étalonnée pour la détermination des dimensions
des particules, un éclairage latéral intense (p. ex.: lampes halogénes) sur un fond noir mat,
un liquide adaptateur d'indice (n = 1,55 environ) pour la transparence, ainsi que des
disp?fltn‘s permeitant de mesurer les dimensions des volumes échantillons jcomptés.
L'Annlexe B donne un exemple de procédure a suivre pour le choix des échaniillons de
référgnce.

b) Méthpde 2

Lorsqu'il est difficile d'appliquer la méthode 1, les cristaux sont comparées a des échantillons
de référence représentatifs de chaque gamme de classes, par immersion dans yn liquide
adapfateur d'indice (» = 1,55 environ) pour la transparence ou parjapplication de ¢e liquide
sur I3 surface. Les échantillons de référence doivent faireslobjet d'un accord| entre le
fournisseur et I'utilisateur. L'Annexe C donne un exemple-de procédure a suivrg pour le
choix|des échantillons de référence.

4.2.5.3.2 Echantillonnage

Lorsque le contrble qualité nécessite la détermination.de densité des inclusions ou de lla densité
des cangux électrolytiques, et parce que les celits en temps, ressources et argent sont
considérables, un plan d'échantillonnage des barres et de leurs régions est généralemgnt établi
par accofd entre le fournisseur et I'acheteur,

Il est claif que I'inspection la moins co(teuse a privilégier est celle, ou la densité des ipclusions
ou des cgnaux électrolytiques est nettement inférieure aux limites d'essai et ot des échantillons
moins fréquents peuvent alors étrejustifiés. Mais de telles situations sont rarement réglisables.
C'est polirquoi des stratégies de’contrOle de densité plus rigoureuses doivent paffois étre
établies, [développées et convenues entre le fournisseur et l'utilisateur.

Des méthodes statistiques eprouvées sont nécessaires pour répondre aux essais de niveau de
qualité cqnvenus et slassurer que le nombre de cristaux et de volumes comptés correspondants
est suffijamment_feprésentatif. Les procédures d'échantillonnage et les essais statistiques
d'assurance de lagualité étant décrits dans de nombreux ouvrages, les principes qui lejs guident
ne sont pas décrits ici.

4.2.5.3.3—FchantiHtonmragedu-tot

Habituellement, pour ['échantillonnage du lot et pour représenter sa population, une ou
plusieurs barres échantillons représentatives sont choisies. Le nombre de barres choisi doit étre
fonction du nombre de barres dans le lot, du type de cristal, de I'application prévue, de I'écart
entre les densités d'inclusions du lot dans chaque gamme de tailles moyennes et celles
souhaitées, ainsi que de I'exigence de niveau de qualité acceptable (NQA) nécessaire pour
prouver suffisamment que la densité des inclusions du lot dans chaque plage de dimensions est
inférieure aux limites d'essai fixées pour la classe applicable. Le nombre de barres échantillons
doit étre représentatif du lot en fonction des densités d'inclusion. Des écarts sont permis et
doivent tendre vers des densités d'inclusions supérieures, et non inférieures.

4.2.5.3.4 Volumes dans une barre

Un groupe de volumes est ensuite choisi dans chaque barre échantillon pour le comptage des
inclusions. Les limites des volumes sont déterminées par la surface du champ focal du
microscope (ou d'un carré aux dimensions du réticule) et, en profondeur, soit par la hauteur de
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la barre soit par le domaine de réglage en longueur de la profondeur du champ du microscope
choisi. Il est nécessaire de déterminer et de totaliser les volumes dans lesquels seront cumulés
les comptages. Pour le choix des volumes de comptage, il convient d'inclure essentiellement les
régions (généralement les zones de croissance Z, voir Figure 3) dont le matériau sera présent et
actif dans le produit fini; il convient de ne pas écarter de ces régions les volumes a forte densité
d'inclusions. Pour une fiabilité statistique raisonnable, le nombre de volumes par barre doit étre
de six minimum.

Les emplacements des volumes échantillons dans une barre doivent étre répartis uniformément
en ses axes X, Y et Z afin d'inclure les variations de densité des inclusions en fonction de ces
variables indépendantes. Les barres de quartz synthétique types (voir Figure 3a) sont longues
dans la direction de I'axe Y et courtes dans la direction des axes X et Z. Normalement, la plus
grande variation de la densité des inclusions apparait dans le sens de croissance d'une zone,

par exen|ple la dimension Z dans la zone Z (voir Figures 1a et 3). Ainsi, pour lescrfstaux de
grande dimension dans I'axe Z, les régions échantillons doivent étre choisies_a. d|fférentes
distanceg Z du germe afin de s'assurer que la plage des dimensions selon Z deda‘barr¢ est bien
représenjée par le groupe de volumes échantillons. De méme, toute variationm:notée s¢lon Y ou
X doit étre échantillonnée, si de telles variations sont présentes.
zone Z petite zone X
germe
lame taille
AT
| Ly zone Z
38° 13
35° 15/
face r
\ z
r
lamhe taille rhombohédral{miheur lame taille AT IkC
a) =Emplacement de la lame taille AT dans un quartz synthétique droit
lame 7'Mz zone S zone Z
taille X f M
- : : ) f N lame taille X
- A
Y S S grande \_\-\S/,-/
- — zone X N petite zone X
' 8
lame taille Z % lame

taille Y
r e —— .
lame taille Y

zone S

. zone Z
lame taille Z

IEC

b) — Emplacement de la lame taille X, de la lame taille Y et de la lame taille Z
Figure 3 — Exemple type de découpage d'une lame taille AT, taille rhombohédral mineur,
taille X, taille Y et taille Z

Pour une répartition homogéne des volumes échantillons dans une barre type, la petite surface
X est marquée de lignes transversales Z' perpendiculaires au germe, a intervalles réguliers de
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10 mm, sur toute la longueur Y de la surface. Les volumes échantillons pour le comptage des
inclusions sont choisis a l'intérieur de chaque rectangle formé par les marques et les surfaces
du cristal. Pour placer les volumes échantillons a différentes distances du germe dans les
cristaux de faibles dimensions (lorsqu'une zone Z mesure moins du double du diamétre du
champ du microscope), il convient d'alterner des distances proches et éloignées du germe. Pour
les cristaux de plus grandes dimensions, il convient de choisir les volumes selon Z dans sa
gamme afin de représenter chaque bande d'inclusions dans les volumes échantillons. Différents
plans d'échantillonnage fréequemment utilisés sont donnés a I'Annexe A.

4.2.5.3.5 Comptage des inclusions

Le champ de vision circulaire ou carré retenu pour le comptage a l'intérieur du rectangle marqué
est soumis a un balayage vertical selon la hauteur X choisie dans le domaine de réglage en
profondelir du microscope, de la fagon suivante.

Si I'échantillon est une barre Y dont la hauteur X est relativement faible, les balayaggs seront
effectués| en plusieurs endroits suivant Z dans le sens de la longueur (sous éclairage |atéral, la
petite sufface X dirigée vers le haut). En commencgant dans un rectangle placé a une gxtrémité
de la zonle utilisable, un comptage des inclusions est effectué dans un-volume cylindrique (ou
parallélépipédique) X. En partant un peu au-dessous de la petite surface X (sans comptabiliser
le matériau de surface), toutes les inclusions visibles dans le foyer'sont classées par gatégorie
et sont comptées pour chacune des catégories dimensionnelles.exigées par le client] 10 um a
30 um, 30 um & 70 um, 70 um a 100 um, et au-dela de 100 um*Aprés réglage du micrfoscope a
un niveay inférieur, un nouveau comptage est effectué, les,nouvelles inclusions détectges étant
comptabifisées et additionnées selon la régle précédentelLe balayage est poursuivi syr toute la
hauteur X choisie; la procédure est ensuite répéteée "aux différents endroits choisis de
I'échantillon.

Pour charune des quatre catégories dimensionnelles définies, le nombre d'inclusions|trouvées
aux difféfents endroits est comptabilisé etsensuite divisé par le total calculé des|volumes
échantillgnnés afin d'obtenir un nombre mayen par cm3 pour chaque catégorie dans u'Lne barre.
Les comptages moyens mesurés pour chaque catégorie sur I'ensemble des barres échantillons
sont a nquveau moyennés et enregistres afin de représenter la distribution en taille du lot. Si
cela est pouhaité ou nécessaire, les’ valeurs moyennes minimales et maximales d'yne barre
peuvent ¢galement étre enregistrées. Un exemple numérique est donné a I'Annexe B

4.2.6 Fvaluation de la'qualité infrarouge par mesure de «

4.2.6.1 Généralités

L'absorpfion dans linfrarouge par centimétre a un ou plusieurs des nombres d'ondes|3 500 ou
3 585 esflmesuree dans une lame taille Y en calculant la différence entre I'absorption ajy nombre
d'onde choijsj.et I'absorption dans le fond hors bande & 3 800 cm=" ou & 3 979 cm~" Jorsqu'un
instrument'de’ mesure a simple faisceau est utilisé. Sachant que a varie directement en fonction
de la distribution en taille de la croissance totale Z des cristaux d'un lot, un cristal a Z maximal
(mesure du cas le plus défavorable pour o maximal) est utilisé pour caractériser le lot. D'autres
cristaux (cristal a Z moyen, par exemple) peuvent étre utilisés pour poursuivre la caractérisation
du lot.

Deux méthodes de mesure infrarouge dans le quartz ont été utilisées. La premiére méthode était
dispersive et utilisait un montage dans lequel un monochromateur conduisait a exposer
I'échantillon d'essai a un spectre a faisceau unique d'une longueur d'onde (nombre d'onde)
spécifiée. Par la suite, des spectrophotométres infrarouges a transformée de Fourier (IRTF) ont
été mis au point afin de permettre un échantillonnage simultané de toutes les longueurs d'ondes
pertinentes. Cette méthode utilise un interféromeétre pour capturer la transmission sur un large
spectre. Le signal du détecteur est envoyé a un calculateur intégré dans le montage d'essai; un
algorithme appelé transformée de Fourier est ensuite appliqué sur l'interférogramme pour le
convertir en un spectre a faisceau unique, et les données de transmission ainsi obtenues sont
utilisées pour estimer le coefficient d'extinction alpha. Aujourd'hui, la méthode IRTF est plus
frequemment utilisée que les équipements a infrarouge dispersif.
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Les méthodes reposant sur I'emploi d'un spectrométre infrarouge dispersif et d'un dispositif
IRTF peuvent toutes deux étre utilisées pour mesurer I'ensemble de I'échantillon & un nombre
d'onde fixé unique. Avec cette option, I'échantillon est balayé autour de la direction Z a I'aide
d'un faisceau étroit afin de mesurer I'absorption infrarouge point par point et ainsi de réaliser
une carte de l'absorption en fonction de la position Z.

4.2.6.2 Préparation de la lame taille Y

Le cristal de quartz synthétique a échantillonner est monté sur un substrat, puis découpé en
lames a la scie a quartz afin d'obtenir au moins une lame taille Y dont I'épaisseur apres rodage
et polissage sera comprise entre 5 mm et 10 mm. L'épaisseur de 5 mm constitue une épaisseur
adéquate pour un matériau a valeur o élevée, ce qui permet de résoudre les variations de a. La
valeur moyenne convient aux o _moyens tandis que I'épaisseur de 10 mm convient aux
matériaux aux o les plus bas, ce qui permet de mesurer les faibles absorptions.

Apres le ciage, la lame est polie sur ses deux surfaces principales, d'abord avec un|mélange
homogeéne d'un abrasif de 25 um et ensuite avec un mélange homogéne d'abrasif de B um. Un
polissagg supplémentaire par rodage est facultatif et est envisagé pour J€s bas .

4.2.6.3 Etalonnage d'un spectrophotométre a infrarouge avec_une lame taille|Y
normalisée

Mettre lg@ spectrophotométre infrarouge en route, le laisser s'échauffer et se [stabiliser
complétement, puis procéder a I'étalonnage. L'étalonnagelquotidien normal inclut les|réglages
limites dp la transmission (0 % a 100 %) ou de l'absSorption (log 7 1,0 a 0), la vitesse de
défilement du papier et la synchronisation du balayage de I'échantillon. Pour les bgsoins de
I'évaluatipn et en utilisation normale, I'ouverture du faisceau échantillon est fixée a 1{5 mm de
largeur. || peut étre nécessaire de porter cette largeur d'ouverture 8 5 mm pour les mesures des
plus faibles valeurs a. La hauteur d'ouverture_ne“doit pas étre supérieure a la dimengion X du
germe oy a 5,0 mm. Une lame de référence polie normalisée taille Y est d'abord placé sur son
support, flui est ensuite monté dans le dispositif de balayage.

La commande du nombre d'onde est ajustée au réglage de fond (en dehors de |a bande
d'absorpfion OH, mais dans son-veisinage), habituellement (3 800 + 3) cm~1; I'échantillon est
ensuite rgplacé dans le faisceauen synchronisation avec le défilement du papier enfegistreur
au nombre d'onde affiché.\Un tel balayage est effectué seulement dans les Zones de
croissange Z de la lame tdille’ Y (voir Figures 1 et 3). Dans certains cas, lorsque le brujt de fond
peut pos§r probleme (plex.: utilisation d'un faisceau simple), il est permis d'utiliser up nombre

d'onde d¢ (3 979 + 3).cm~" pour atténuer le bruit de fond. Si la trace de balayage du fond n'est
pas parfgitement plane en dehors du germe et dans le voisinage de celui-ci, une fine pgllicule de
graisse fluorolube/doit étre appliquée sur les deux surfaces principales de la lamg taille Y
semi-polie. Les,variations de la ligne de référence ne doivent pas étre supérieures a 1,0 % des
unités d'absorption pendant un balayage du fond. Le balayage de I'échantillon pour pbtenir le
fond ayan correctement—effectue—le—nombre—d-onde—est—ajus 3 aleul choisie
(3500 + 3) cm~1 ou (3 585 + 3) cm~'. L'échantillon est replacé dans sa position initiale, et le
papier enregistreur remis a son point initial d'enregistrement. L'échantillon est ensuite balayé
pour tracer son absorption infrarouge au nombre d'onde affiché dans la bande d'absorption.

Les valeurs étalonnées de a (minimale et maximale) sont calculées a partir de cette analyse de
référence en utilisant I'équation ci-dessous:

_ logyol; —logyol,
q= 2201 o102
t
ou:

I est I'absorption mesurée au nombre d'onde de référence choisi de 3 800 cm~"! ou
3979 cm~;

I est I'absorption mesurée au nombre d'onde choisi de 3 500 cm~1 ou 3 585 cm~1;
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t est I'épaisseur de I'échantillon de mesure, exprimée en cm.

NOTE L'absorption est calculée a partir de la transmission de I'échantillon T en utilisant le logarithme base 10 selon
A4 =log,,(1/T). Pour convertir cette valeur en coefficient d'absorption linéique, tel que défini dans [I'EC
60050-845:1987, 845-04-78, ce qui correspond a l'augmentation du coefficient d'absorption a la longueur d'onde
spécifiée, a est multiplié par un facteur 100*/2(10) = 230,3. Le facteur 100 convertit les valeurs cm~" a m~" et /n(10)

= 1/log,,(e)

de la base 10 en e.

Le spectrophotométre est considéré comme étant correctement étalonné lorsque les lectures
de o, €t o, sont répétables avec une précision de *0,004 unité de leurs valeurs
normalisées. Une correction normalisée peut étre calculée au besoin pour ramener les lectures
de l'instrument dans une tranche normalisée a une valeur acceptable et utilisée pendant les

mesures

en série.

42.6.4

Aprés u

celles d
prédimen

4.2.6.5

La corrél
par l'appl
est néceq
est déter

427

Les spéc
fréquenc
conformé

e fréqu

e empld

Mesure d'essai d'une lame taille Y

étalonnage approprié, chaque lame inconnue préalablement préparég (et de
préférenge polie) est explorée aux nombres d'ondes du bruit de fond et de la,bande d'apsorption
des groupes OH choisie, en appliquant au besoin une fine pellicule d*huile pour Igs lames
semi-polies. Leurs valeurs a correspondantes sont calculées a l'aide deJl'équation dli-dessus.
Les régions exclues de cette détermination sont celles situées a £2,0'mm du centre du|germe et
la zone de croissance au-dela des dimensions, adéquates de |la barre

sionnée.

Correction de la valeur o par un échantillon{(normalisé

cation stricte de conditions et de procédures*de mesure uniformes. Par cons

htion entre les équipements d'essai de chacun des fabricants ne peut pas étrg garantie

gquent, il

saire d'établir une valeur de correction.pour a. La valeur de correction recomnmandée

piézoélectriques

ment a I'lEC 601224

ENce

cement de déprouvette

e orienfation de'la*lame

e forme

de ta lame

minée par chaque fabricant selon la procédure décrite a I'Annexe E.

Caractéristiques de fréquence-température pour les applications

ifications de I'unité de cristal de quartz permettant d'évaluer les caractérisfiques de
p-température doivent\.étre les suivantes, les mesures devant étre effectuées

10 MHz £ 10 kHz (fondamentale);
zone Z;
taille AT 35° 15' + 30";

carrée plate et a faces paralleles, avec|un coété
parallele a l'axe X;

e dimensions latérales de la lame

e diameétre des électrodes

8 mm x 8 mm;

4+ 0,1 mm;

e variation de la fréquence de la lame 70 +20/-0 kHz;

e matié

re de |'électrode

e points supports

e finitio

e plané

n de la surface

ité de la surface

argent ou or;
deux coins opposeés;

polie (la dimension moyenne des particules d'abrasif
doit étre inférieure a 3 um); ensuite gravage chimique a
environ 200 kHz;

sous éclairage en lumiére monochromatique a travers
un plan étalon de verre et aprés examen d'une zone
circulaire de diamétre 6 mm, le produit du nombre
d'anneaux par la fréquence exprimée en MHz ne doit
pas dépasser 5 en lumiére jaune ou 6 en lumiére verte;
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e parallélisme

e fermeture

— 85 —

les deux faces de la lame doivent étre paralléles, a 10"
pres;

hermétiquement fermée dans une atmosphere d'azote
sec aux conditions atmosphériques normales de
température et de pression (voir 4.1 de
I'EC 60068-1:2013).

La spécification doit indiquer la pente minimale et maximale des caractéristiques de

fréquence-température (voir Figure 4).

A

+2 L :
l
i

Taux de variation relative de la fr§quence

25 35

Température °C
IEC

Figure 4 — Taux de variation des caractéristiques de fréquence-température de

4.2.8 Stries dans le quartz synthétique a usage optique

I'éprouvette d'essai

Les strieg dans le cristal de guartz préébauché sont observées a la lumiére blanche, eT utilisant

un liquide d'indice de réfractien quasiment identique a celui du quartz, tel que I'huile sil

icone. Le

cristal dg quartz préébauché est placé entre les polariseurs a prisme de Nicol, et |es stries
peuvent ¢tre observées, par rapport a la direction Z. Il convient de comparer la quantit¢, la taille
et l'intengité de caouleur des stries par rapport aux échantillons limites. Elles peupent étre
observégs dans lléchantillon taille Y poli de plusieurs millimétres d'épaisseur par strio$copie ou
en utilisapnt un.€quipement analogue. Le montage optique type pour I'essai par striosfcopie est

représentéa ta Figure 5.
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Figure 5 — Montage type du systéme de strioscopie

4.2.9 Bande de croissance du quartz synthétique a usage optique

La directlon de coupe de I'échantillon est perpendiculaire a I'axe®, et il convient de|polir ses
deux facIs Y. Il convient d'observer la bande de croissance par strioscopie ou en utjlisant un
équipement analogue.

4.2.10 Pensité des canaux électrolytiques
4.2.10.1 | Généralités

La densifé des canaux électrolytiques est mesurée en comptant le nombre de canauik a l'aide
d'un micfoscope binoculaire de grossissement 35, dans une lame taille AT découpée dans
I'échantillon de cristal de quartz.

4.2.10.2 (| Echantillonnage des cristaux d'un lot

Pour attgindre un niveau de fiahilité statistique spécifique, I'échantillonnage du lot|doit étre
effectué selon la méthode statistique des NQA qui convient davantage au cas dep canaux
électrolyfiques. En effet, la~population des canaux électrolytiques dépend a la fois dejs canaux
dans le derme et du procédé de croissance du matériau autour du germe. Il est préfg¢rable de
présélectionner et de\ regrouper les germes en fonction de la densité de leurg canaux
électrolyfiques, et de noter I'emplacement des groupes dans les autoclaves, ou de s'asgurer que
I'échantillon et la(Croissance des germes sont adéquats; il peut en effet arriver que lep germes
différent [ de _maniére importante les uns des autres, sauf si I'ensemencement est
intentionpellement controlé.

4.2.10.3 Préparation de la lame taille AT pour le gravage chimique

Un échantillon de cristal de quartz synthétique est découpé de maniére a obtenir une lame
taille AT (a 35,25° + 3° du plan Y) d'épaisseur finie a8 10 mm. |l convient que la lame contienne
de préférence tout le germe dans sa hauteur bien que, dans certains cas particuliers, il est
permis d'utiliser des lames plus minces avec moins de hauteur de germe, a condition que la
quantité de matériau spécifiée ait été éliminée a chaque rodage. Il convient de marquer l'identité
de la lame au crayon diamant, préférentiellement sur sa petite surface X, a une profondeur
adéquate de maniére a ce que l'identité reste lisible aprés le rodage et le gravage chimique.

Apres le sciage et le marquage, la lame est polie sur ses deux surfaces principales, d'abord
avec un mélange homogéne d'un abrasif de 25 um et ensuite, aprés nettoyage, avec un
mélange homogéne d'abrasif de 11,5 um. Au moins 0,25 mm de I'épaisseur totale du quartz
doivent étre éliminés au premier rodage, et 0,10 mm au second. La lame est ensuite nettoyée
afin de garantir un gravage chimique sur toutes ses faces, ce qui sera mis en évidence par un
aspect mat uniforme aprés le gravage chimique.
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4.2.10.4

Procédure de gravage chimique pour une lame taille AT polie

Sous hotte, en portant I'équipement de protection approprié (tablier, gants, lunettes, écrans
antiprojections), du bifluorure d'ammonium est ajouté a de I'eau déionisée dans un récipient
adéquat afin d'obtenir une solution saturée a 75 °C + 2 °C. Le bifluorure d'ammoniaque est
maintenu a 75 °C + 2 °C a l'aide d'un bain liquide a température constante. Un thermometre a
revétement polytétrafluoroéthyléne (PTFE) est utilisé pour contrbler la température de la
solution. Si des températures différentes sont préférées pour le gravage chimique, la durée de
gravage sera adaptée en conséquence afin de respecter I'exigence ci-aprés concernant
I'enlevement de matériau.

La lame taille AT (polie et nettoyée) est plongée dans la solution saturée de bifluorure
d'ammonium a l'aide de pinces revétues de polytétrafluoroéthyléne (PTFE) ou d'un support

adapté irlerte. Pendant le gravage chimique, il convient d'agiter la solution ou de dé
lame lentement (a 25 mm/s environ). En principe, une durée de 4 h environ est suffisat
le mode ¢'agitation et le nombre de lames) pour éliminer entre 0,10 mm (minimum) et

(maximu
quartz do
visu. Lors
pinces rg
besoin, a
direct.

4.2.10.5

it étre vérifiée périodiqguement pour garantir I'uniformité du gravage'dans le te
que l'opération de gravage est terminée, la lame est retirée de(lg solution a

vétues de PTFE et rincée a I'eau chaude (85 °C); puis nettoyée a l'acéto
vec d'autres agents de nettoyage. L'échantillon est alors/prét pour un exam

Méthode de comptage des canaux électrolytiques

Une griIII carrée aux dimensions connues dans la plage de 0,25 cm x 0,25 cm a Q

0,50 cm

cela est 4
correspo
situés a -

Chaquell

st tracée sur la lame taille AT dans la zone de)croissance Z identifiée a la Fig
ouhaité, elle peut étre tracée uniguementidans les parties rectangulaires des
hdant a la hauteur du germe. Il convient\d'exclure du comptage les carrés d
2 mm de |I'axe du germe.

un éclairage puissant, dirigé sur la lame dans ses plus petites directions X. Un soin g

doit étre

Apporté pour bien régler {lelmicroscope sur la surface supérieure de I'échant

afin de ne pas compter les intersections de canaux électrolytiques dans la partie

I'échantil
se serval
les carrés
cm?, p,
0,50 cm

4.2.11

on. Les canaux électrolytiques sont comptés et enregistrés dans chacun des
t du systéme d'ajustement du microscope pour obtenir une vision claire. Lors
b prévus ont étécomptés, la valeur moyenne est calculée et convertie en moy

0,50 cmyete., le nombre de carrés dans 1 cm?.

Transmission interne pour les applications optiques

placer la
te (selon
0,12 mm

) de I'épaisseur totale. Une vitesse de gravage uniforme est une exigence. Lx}lame de

ps et de
‘aide des
he et, au
en visuel

,50 cm x
ire 3a. Si
zones Z
e |a grille

ame est examinée a I'aide d'un@icroscope binoculaire de grossissement 30 & 40 sous

articulier
llon, ceci
pbasse de
carrés en
que tous
enne par

en multipliant™ par 16 pour 0,25cm x 0,25cm, ou 4 pour des carrés de

La transn

nission interne est mesurée par la procédure suivante.

a) Deux

échantillons sont découpés dans la méme barre de quartz.

b) La direction de découpe est perpendiculaire a I'axe Y +60".

c) L'épa
d) Lesd

isseur des échantillons est comprise entre 5 mm et 10 mm.

eux faces Y des deux échantillons sont polies au miroir.

e) La transmission est mesurée a travers deux échantillons en utilisant un spectrophotométre
aux longueurs d'ondes 400 nm, 550 nm, 650 nm et 1 550 nm. La transmission interne est
mesurée par un spectrophotometre aux longueurs d'ondes 400 nm, 550 nm, 650 nm et
1550 nm;

f) La transmission interne pour un échantillon de 5 mm de longueur est calculée a I'aide de la
formule suivante:
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ou:
7 est la transmission interne pour un échantillon de 5 mm d'épaisseur;

T, est la transmission en incluant les pertes de réfraction a la surface d'un échantillon de
S mm;

T, est la transmission en incluant les pertes de réfraction a la surface d'un échantillon de
10 mm.

Les valeurs de transmission interne pour les autres épaisseurs peuvent étre calculées a l'aide
de la formule suivante:

() = mm( X In(ﬂ\
T \o mm ]
ou:
In bst le logarithme naturel;
exp bst la fonction d'exposant naturel;

5mm bst ['épaisseur pour laquelle T a été initialement calculé;
t gst I'épaisseur de I'échantillon pour laquelle la transmission/interne est calculde (p. ex.:
P mm).

4.3 Mgrquage

4.3.1 Généralités

Chaque ¢ristal de quartz synthétique doit porter lesrindications suivantes marquées clairement
sur une drande ou petite surface X:
a) nom du fabricant ou marque commercialg;
b) orienfation du matériau;
c) chilalfité du matériau;
RH pour quartz droit;
LH pqur quartz gauche;
d) sispégcifiées, autres informations a marquer telles que:
1) identification du lot;
2) classe q;
pqur les-applications piézoélectriques: Aa, A, B, C, D ou E;
pqur’les’ applications optiques: OPT A, OPT B, OPT C ou OPT D;

3) demnsitédesinctusiorns;
pour les applications piézoélectriques: Ia, Ib, I, Il ou llI;
pour les applications optiques: OPT I, OPT Il ou OPT llI;

4) densité des canaux électrolytiques;
pour les applications piézoélectriques: 1aa, 1a, 1, 2, 3 ou 4;
pour les applications optiques: 1aa, 1a, 1, 2 ou 3.

4.3.2 Exigences relatives a I'expédition

Ces exigences doivent étre spécifiées aprés accord entre le fournisseur et I'utilisateur.
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5 Spécification pour le cristal de quartz synthétique préébauché

5.1 Valeurs normalisées
5.1.1 Tolérance sur les dimensions

Les écarts par rapport aux dimensions spécifiées le long des axes X et Z ou Z' doivent étre
inférieurs a 0,2 mm (voir Figure 6).

germe

[

section efficace A-A

A X
IEQ

a) — Germe de petiteldimension X

o germe

germe S

----- S N

section efficace A-A

IEC

b) — Germe de grande dimension X

Figure 6 — Encombrements d'un cristal de quartz synthétique préébauché et dimensions
par rapport aux axes X, YetZ

5.1.2 Planéité de la surface de référence

La surface de référence doit présenter une planéité a 0,2 mm prés ou correspondre a la valeur
spécifiée. Il convient d'appliquer avec précaution la méthode d'évaluation des écarts de planéité
de la surface de référence par mesures en des points isolés a partir de la face opposée
(parallélisme).
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5.1.3 Tolérance angulaire sur la surface de référence

La déviation angulaire de la surface de référence doit étre inférieure a 15' par rapport a la
direction de cristallographie spécifiée (voir Figure 7).

A +X

Déviation angulaire de la surface de
référence par rapport a I'axe Y

Inférieure a £15’

Surface de
veférence

Déviation angulaire
de la surface de
référence parrapport a
I'axe 'z

OT

Inférieure a +1

Surface de \<\ VA

référence IEC

Figure 7 — Déviation angulaire de la surface de référence

5.1.4 Excentricité du germe

La position du germe dans le cristal de quartz synthétique préébauché est montrée a la Figure 8.
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Figure| 8 — Excentricité du germe par rapport aux dimensions le long de I'axe Z ou Z'

5.2 Exligences et méthodes de mesure
5.21 Barres de quartz brut utilisées pour lestbarres de quartz préébauché
Les matigres premiéres du cristal de quartz syathétique préébauché doivent étre conformes aux

valeurs normalisées, ainsi qu'aux exigences-associées et aux méthodes de mesure décrites a
I'Article 4 de la présente norme.

5.2.2 Dimensions du cristal de'quartz synthétique préébauché

Les dimensions et les tolérances doivent étre déterminées a I'aide de pieds a couligse ou de
micromeéfres en mesurant atikmoins trois points, I'un placé approximativement au miliey de I'axe
Y et les qutres répartis symetriquement le long de l'axe Y.

5.2.3 dentification sur la surface de référence

L'identifigation<doit étre marquée sur la surface de référence, et sa présence confirmée par
examen YVisuel) Le contenu de la marque d'identification et la méthode de marquagg doivent
faire 'objet\d’un accord entre le fournisseur et le client.

5.2.4 Mesure de la planéité de la surface de référence

La planéité de la surface de référence doit étre mesurée par un équipement de mesurage de
planéité tel que convenu entre le fournisseur et le client.

5.2.5 Mesure de la tolérance sur lI'angle de la surface de référence

La déviation de l'angle de la surface de référence doit étre mesurée par un équipement de
mesure d'angle aux rayons X.

5.2.6 Excentricité du germe

L'excentricité du germe est déterminée en mesurant la distance entre les faces préébauchées et
I'aréte du germe la plus proche. Un liquide adaptateur d'indice peut étre appliqué sur la
surface X pour faciliter le mesurage.
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5.3 Conditions de livraison
5.3.1 Généralités

Les conditions de livraison doivent étre mises en ceuvre par accord entre le fabricant et
['utilisateur.

5.3.2 Marquage

Dans le code de marquage des cristaux de quartz synthétique préébauché, le numéro du lot de
croissance du cristal doit étre mentionné.

5.3.3 Emballage

Les utilispteurs du cristal de quartz doivent recevoir dans un méme emballage lesrquantités de
cristauxie quartz synthétique préébauché dont les dimensions le long des axes X ¢t Z ou Z'
sont du méme type et qui proviennent du méme lot de cristaux de quartz.

5.3.4 |_ ot de confection
Lorsque les cristaux de quartz synthétique préébauché sont livrésren/grandes quantifés, il est

recommandé de les constituer a partir des cristaux de quartz d'unnméme lot.

6 Regle d'inspection pour le cristal de quartz synthétique et le cristal dg quartz
synthétique préébauché

6.1 Régle d'inspection pour le cristal de quartz synthétique brut
6.1.1 nspection

L'inspect|on d'un cristal de quartz synthétique comprend des essais lot par lot.

6.1.2 Fssai lot par lot
6.1.2.1 Généralités

L'essai Iqt par lot est constitué de l'inspection du groupe A et du groupe B.

6.1.2.2 Inspectionidu groupe A

Le programmes'd’essai pour l'inspection du groupe A est donné dans le Thgbleau 6.
L'échantillonnmage statistique et I'inspection doivent étre conformes a I'lEC 60410 ou falge I'objet

d'un accqrd.entre I'acheteur et le vendeur. Les échantillons utilisés pour les essais du groupe A

peuvent &
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Tableau 6 — Conditions et exigences d'essai applicables a I'essai lot par lot pour le

groupe A
i NQA .
Essai D ou ND Cglndlthn IL Exigences de
essai % performances

Dimensions minimales et maximales ND 4.2.3.1 1] 0,1 4.2.3.2
spécifiées pour le cristal de quartz
synthétique
Macles 4.2.51 4.2.51
Félures et fractures 4.2.5.2 4.2.5.2
Inclusions NB H 84 1.3

NOTE Lgs numéros de paragraphes pour les conditions d'essai et les exigences de performances rgnvoient a
I'Article 4|de la présente norme.

D dgstructif
ND ngn destructif
IL niyeau d'inspection

NQA niyeau de qualité acceptable

6.1.2.3 Inspection du groupe B

Le programme d'essai pour le groupe B est donné dans'le Tableau 7 ou fait I'objet d'yn accord
entre I'adheteur et le vendeur.

Les échaptillons pour le groupe B peuvent étreschoisis parmi ceux qui ont été soumis alx essais
dans le gfroupe A.

Tablegau 7 — Conditions et exigences d'essai applicables a I'essai lot par lot pjour le

groupe B
Critéere d'acceptabilité
Ebsai D ou |“Condition pour la taille d'échantillon Exigences de
$sal v A
ND d'essai perf¢grmances
N C
Evaluatiop de la D 4.2.6.1 Un ou plus, selon I'accord entre I'acheteuret | 0 1.1.3
qualité infrarouge par le vendeur a condition qu'un échantillon
mesure de o représente le groupe de grande taille destiné
a l'application

Densité dps.eahaux D Un ou plus, selon I'accord entre I'acheteuret | 0 n.1.5
électrolytigues fe—verdeur

NOTE Les numéros de paragraphes pour les conditions d'essai et les exigences de performances renvoient a
I'Article 4 de la présente norme.

N taille d'échantillon (barre Z ou barre Y)

C critére d'acceptation (nombre de défauts admis)
D destructif

ND non destructif

Le comptage des canaux électrolytiques et la mesure de a peuvent étre réalisés sur les mémes
échantillons.
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6.2 Regle d'inspection pour le cristal de quartz synthétique préébauché
6.2.1 Généralités

L'inspection d'un cristal de quartz synthétique préébauché comprend des essais lot par lot.

6.2.2 Essai lot par lot
6.2.2.1 Lot d'inspection

Un lot d'inspection doit étre constitué de I'ensemble des cristaux de quartz synthétique
préébauché produits et soumis a inspection a un instant donné.

La matiefe premiére pour le cristal de quartz synthefique préébauché doit éfre confprme aux
valeurs normalisées, ainsi qu'aux exigences associées et aux méthodes de mesurg décrites
dans la pfrésente norme.

6.2.2.2 Exigences relatives a I'inspection

Le programme pour l'essai lot par lot est donné au Tableau 8.

L'échantillonnage statistique et I'inspection doivent étre conformes'a I'EC 60410 ou fafire I'objet
d'un accqrd entre 'acheteur et le vendeur.

T3dbleau 8 — Conditions et exigences d'essai applicables a I'essai lot par lpt

. NQA .
Essai D ou ND CO[\dItIO. IL Exigences de
n d'essai o perf¢grmances

Dimensiops et tolérances ND 5.2.2 Il 0,4 5.1.1
Planéité de la surface de référence 5.2.4 b.1.2
Tolérancqg angulaire sur la surface de 5.2.5 5.1.3
référence
Excentricité du germe 5.2.6 b.1.4
Vérificatign de I'identification de‘la surface 5.2.3 1] 0,1 5.2.3
de référence

NOTE Lgs numéros_de“paragraphes pour les conditions d'essai et les exigences de performances rgnvoient a
I'Article 5|de la présente norme.

D dgstructif

ND ngn destructif

IL niveau dinspection

NQA niveau de qualité acceptable

7 Lignes directrices pour l'utilisation du cristal de quartz synthétique a usage
piézoélectrique

7.1 Généralités
711 Vue d'ensemble
Le présent document a été établi pour répondre aux utilisateurs et fabricants qui souhaitent

dans I'ensemble avoir des lignes directrices pour utiliser de maniére optimale le cristal de quartz
synthétique. Les présentes lignes directrices n'ont pas pour but d'expliquer les procédés
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techniques de fabrication d'une unité de cristal, ni de répertorier I'ensemble des propriétés du
cristal de quartz synthétique.

7.1.2

Cristal de quartz synthétique

Les cristaux de quartz synthétique sont obtenus par la méthode hydrothermale a gradient de

températ

ure.

Une chambre sous pression (autoclave) est partiellement remplie de solution alcaline (par
exemple, Na,CO5; ou NaOH) a la température de la chambre. Les germes sont placés en haut et
les éléments de quartz nutritifs en bas de I'autoclave. L'autoclave est fermé hermétiquement et
chauffé, la température en haut de I'autoclave étant maintenue a un niveau inférieur a celle du

bas. De IeuejagQn_kLsQhueJuuunLﬂs11uuxuxunLpaLJkﬁLQQULanELdeann&xnuuLftdéposé
sur les gérmes.

La formg, les dimensions et les propriétés physiques des cristaux obtenus |dépe

['orientati

on, des dimensions du germe et des conditions de croissance. Un-bon cont

hdent de
ole de la

croissange permet d'assurer l'uniformité des dimensions et de la forme, aifsique I'homogénéité

de la qudlité.

7.2 Forme et dimensions du cristal de quartz synthétique

7.2.1

La littéra

chilarité ¢t des systémes axiaux utilisés pour décrire le cristal de quartz. La Figure 9

montre u
toujours
correspo

cristaux ¢e quartz se sont développés, ceux-ci ont une apparence physique considér

différentd

Désignation des axes et faces du cristal

ure et les normes nationales présentent des différences dans le choix des a
h cristal de quartz avec toutes ses faces naturelles, mais ces derniéres ne
ndantes du quartz synthétique. Suivant-l'orientation des germes autour des

de celles représentées aux Figures 9a et 9b.

es, dela
Figure 9a
sont pas

présentes dans le quartz synthétiqgué. La Figure 9b représente Ig¢s faces

quels les
Bblement
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b) — Cristaux de quartz synthétique

Figure 9 — Désignation des axes et faces d'un cristal de quartz

7.2.2 Germe

Plusieurs orientations normalisées des germes sont choisies de telle fagon que les unités de
cristal les plus fréquemment utilisées puissent étre fabriquées de maniére économique. Les
cristaux obtenus a partir de germes taille Z et taille z (rhombohédral mineur) sont principalement
utilisés pour la fabrication d'unités de cristal haute fréquence, vibrant en mode de cisaillement
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d'épaisseur et d'unités de cristal moyenne fréquence, vibrant en mode de cisaillement plan. Les
cristaux obtenus a partir de germes taille Z' sont utilisés pour les unités de cristal basse
fréquence, vibrant en flexion ou en élongation. Dans un cristal développé, le germe est
habituellement enveloppé d'un voile mince formé de bulles et d'inclusions.

7.2.3 Formes et dimensions

Les cristaux de quartz synthétique brut possedent des faces de croissance caractéristiques. La
Figure 10 représente la forme type d'un cristal cultivé sur un germe taille Z de faible
dimension X. Lorsque le germe taille Z a des proportions différentes ou lorsque des germes
d'autres tailles sont utilisés, la forme des cristaux produits est différente.

aux de qua nthétique sont définies pa ois dimensions nominales:
X, Y (ou ') et Z (ou Z'). Celles-ci sont respectivement les dimensions le long des troip axes X,
Y (ou Y')| Z (ou Z'), comme le montre la Figure 10. Les dimensions sont choisies.dé facon a
pouvoir rgaliser des économies dans le procédé de croissance et obtenir unfboh r¢gndement
dans la

Les dimep

Comme les cristaux bruts possédent des faces de croissance telles(que la face m oulla face z
aux extrgmités de I'axe Y ou Y', la dimension effective pouvant étte utilisée pour la fgbrication
des éléments de cristal est inférieure a la longueur nominale.

Une mesuyre exacte de la dimension minimale Z' peut étre difficile en pratique, car les faces Z ne
sont pas parfaitement planes et peuvent ne pas étre paralléles. Il est aussi difficile d'ofjtenir des
tolérancds serrées sur ces dimensions. Pour ces raisons, lorsque les tolérances exigées par
I'utilisatepr sont plus serrées que celles que le fabricant peut respecter, I'utilisation de[matériau
sous la fgrme semi-ouvrée (quelquefois appelé quartz prédimensionné ou préébauché) doit étre
envisageég.

SR
!

Grande face X

VA
\ A
I I )
z
r z
=
r eff
r
z ' o
Lorsque les germes taille Z ont des proportions différentes ou lorsque des
germes d'autres tailles sont utilisés, la forme des cristaux produits est Petite face X
différente. IEC

Figure 10 — Cristal de quartz synthétique cultivé sur un germe taille Z
de faibles dimensions X
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7.2.4 Zones de croissance

Le dépdt de soluté sur chaque surface de croissance est continu et parfois sensiblement
uniforme, mais ce dépoét s'effectue de fagon différente d'une zone a l'autre. Le résultat se traduit
par des régions dont la croissance s'est produite suivant différentes directions et qui possédent
des propriétés différentes. Parmi les zones de croissance les plus fréquemment citées dans la
présente norme, la zone Z est celle qui offre la meilleure qualité, puis viennent la grande zone X
et les zones S. C'est pourquoi il est recommandé de tailler I'élément de cristal en cisaillement
d'épaisseur ou en cisaillement plan, entiérement ou presque entierement dans la zone Z, et de
veiller a ne placer que du matériau de la zone Z sous |'électrode de I'unité de cristal finie. La
petite zone X est de qualité inférieure et n'est habituellement pas utilisée pour la production des
unités de cristal haute fréquence.

Les Figutes 3a et 3b montrent des exemples types de decoupage d'une lame taille AT et d'une
lame taille X dans les zones de croissance pertinentes.

7.3 Méthode normalisée d'évaluation de la qualité du cristal de quartz'synthétique

L'imperfection structurelle et chimique d'un cristal de quartz synthétique ‘depend des cpnditions
de croisspnce, des dopants utilisés et particulierement de la vitesse de eroissance. Il gn résulte
deux congéquences pratiques importantes: premiérement, le coefficient d'extinction o |du cristal
peut étre|détérioré (vers de plus grandes valeurs); deuxiemementl'angle de coupe ne¢cessaire
pour obtgnir une certaine caractéristique de fréquence-température peut ne pas étre fonstant.

Le facteur de qualité Q d'une unité de cristal a été tout dabord utilisé pour évaluer la qualité du
matériau] Une unité de cristal fabriquée comme un. résonateur de cristal de fréquence
normalis¢e a 5 MHz, 5éme partiel, garantit que le factedr de qualité Q reflete les perteg internes,
mais pas|celles dues a la monture ou a des différences mineures d'une technique de fabrication
a l'autre. [Cette unité de cristal étant de grande dimension, la coupe peut parfois étre irféalisable
dans la zpne Z.

Lorsque les coefficients d'extinction, o,:0nt été acceptés et utilisés comme indications qu facteur
de qualite Q, ils ont aussitét remplace presque complétement les mesures directes de Q,
compte t¢nu de leur capacité et desravantages qu'ils présentent pour caractériser les|produits.
Les petités zones de croissance‘peuvent étre mesurées, les détails des structures des bandes
de croisdance peuvent étre rtésolus; les essais sont dans I'ensemble non destructifs, moins
colteux ¢t plus rapides.

La dispefsion d'angle.de coupe optimal devient trés réduite et comparable a celle du ristal de
quartz ngturel lorsgue o3 50q est inférieur a 0,06/cm (classe C). Aussi, de tels cristaux sont-ils
recommandés pour la production d'unités de cristal haute fréquence présentant d¢ bonnes
caractéristiques.de température.

Un bon contréle dU procedeé de croissance assure runiformité des valeurs a dans un méme lot
de production. Un échantillon du lot de production doit inclure un cristal de quartz synthétique
présentant I'épaisseur maximale le long de I'axe Z ou Z'. Le choix de cet échantillon est lié au
fait que les valeurs o sont proportionnelles a la vitesse de croissance. Ainsi, le cristal ayant
I'épaisseur maximale aura la valeur « la plus élevée dans le lot. Ainsi suffit-il, pour la plupart des
applications, d'effectuer les essais par échantillonnage.

Comme mesure supplémentaire pour évaluer le quartz synthétique, la norme spécifie une unité
de cristal d'essai destinée aux mesures des caractéristiques de fréquence-température. L'angle
de coupe est choisi de telle fagon que les courbes de fréquence-température aient une pente
linéaire et qu'elles soient sensibles aux variations de l'angle de coupe. La forme et les
dimensions spécifiées de cette unité d'essai sont telles qu'elles permettent de déterminer un
angle de coupe précis. La valeur du facteur de qualité Q de cette unité de cristal dépendant
étroitement de la monture et des procédés de fabrication, et il convient de ne pas utiliser cette
caractéristique pour évaluer le facteur de qualité Q d'un cristal.
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