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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 |nternat|onal co- operatlon on all questlons concernlng standardlza ion_in the electrlcal
and elg :
Stand

Guideg (hereafter referred to as ¢ |technical
commiftees; any IEC National Committee interested in the subject dealf/wi I te in this
preparftory work. International, governmental and non-governmental organizations aisi ith the

IEC algo participate in this preparation. IEC collaborates closely witf
for Staindardization (ISO) in accordance with conditions determiné
organizations.

h the two

The fofmal decisions or agreements of IEC on technical matfers e ¢ neanly as pogsible, an
international consensus of opinion on the relevant subjects 2 al commjittee has
represgntation from all interested IEC National Committé

IEC PU d are acceptdd by IEC
Nationgl are made to ensure|that the
technidqal content of IEC Publlcatlons s a € responsible for the way in
which A

In orde ittees undertake to apply IEC
Publicgtions transparently € in their national andJ regional
publicdtions. i ublicatten and the corresponding ndtional or
region i 2

IEC provi i indicate approval and cannot be rendered respofsible for

any equipment declared to\be i
All usefrs should ensure

No liahility shal S |ts directors,>employees, servants or agents including individual
experty and me of i nittees and IEC National Committees for any|personal
injury, [property dama 3 any nature whatsoever, whether direct or indirgct, or for

costs g arising out of the publication, use of, or reliarjce upon,
this IEC

Attenti ve” references cited in this publication. Use of the rdferenced
publicdti is™i e forthe correct application of this publication.

Attenti i sibility that some of the elements of this IEC Publication may be the
subjec] i . \EC shall not be held responsible for identifying any or all su¢h patent
rights.

Internatipnal Standapd IEC 60758 has been prepared by IEC technical commijtee 49:

Piezoelelctricand

lectric devices for frequency control and selection.

This fourth edition cancels and replaces the third edition, published in 2004. This edition
constitutes a technical revision.

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

preparation of AT-cut slice sample for etching is changed to make it easier;
etch channel grade classification is changed considering request of the user;

explanation of quartz axes difference between IEEE and IEC is added as Annex F.
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This bilingual version (2012-09) corresponds to the monolingual English version,
published in 2008-11. The text of this standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
49/808/FDIS 49/814/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.

until t maintenance result date indicated on the
"http://wébstore.iec.ch" in the data related to the specific publica
publicatipn will be

The corrEnittee has decided that the contents of this publication
h

* recornfirmed,
* withdrawn,
* replaced by a revised edition, or

@®
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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 and selection.

2 Normative references

The follpwing referenced documents are indispensable for f this
documer|t. For dated references, only the edition cited applies. F ences,
the latesf edition of the referenced document (including any

IEC 60068-1:1988, Environmental testing — Part 1: Gene

Amendment 1: 1992

IEC 60122-1:2002, Quartz crystal Generic
specificdtion

IEC 6041

IEC 6194 rol and
selection

3 Terms and def

For the purposes thi s those
given in

31

hydrothermal cry

literally 4 ures by
a crystal ss/believed to proceed geologically within the earth's cryst. The
industria uartz growth processes utilize alkaline water solutions ¢onfined
within adtoclaves percritical temperatures (330 °C to 400 °C) and pressures| (700 to
2 000 atmospheres)

NOTE The autoclave is divided into two chambers: the dissolving chamber, containing raw quartz chips at
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 «@ quartz grown by the hydrothermal method. The crystal is of either
handedness and in the as-grown condition. Cultured quartz has the same meaning as
synthetic quartz crystal

3.21

as-grown synthetic quartz crystal

single crystal quartz grown hydrothermally. As-grown refers to the state of processing
and indicates a state prior to whatever treatment might occur after growth, excluding
quality control operations
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3.2.2
as-grown Y-bar
crystals which are produced using seed with the largest dimension in the Y-direction

3.2.3

as-grown Z-bar

crystals in which the Z-grown sector is much larger that the X-grown sector. The relative
size of the growth sector is controlled by the X-dimension of the seed

3.3
synthetic quartz crystal batch
synthetic quartz crystals grown at the same time in one autoclave

3.4
seed
rectangular parallelepiped quartz plate or bar to be used as a nuc r-crystal g}awth

3.5
growth zones

regions ¢f a synthetic quartz crystal resulting from grow
directionp (see Figure 1)

graphic

3.6
orientation of a synthetic quartz
orientatipn of its seed with respect to

3.7
orthogohal axial system,c
orthogonfal axis system
Z axis

3.71
axial system fo 3

NOTE Th
system be

xis, and

the axial

3.7.2
AT-cut p
rotated X
-3° from

oriented at an angle of about +35° around the X-axis ¢r about
bohedral)-face as shown in Figure 3

3.7.3
z (minorrthombohedrah)=cutptate
crystal plate parallel to the z (minor rhombohedral)-face as shown in Figure 3a

3.7.4
X-cut plate
crystal plate perpendicular to the X-axis as shown in Figure 3b

3.7.5
Y-cut plate
crystal plate perpendicular to the Y-axis as shown in Figure 3b

3.7.6
Z-cut plate
crystal plate perpendicular to the Z-axis as shown in Figure 3b
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3.8
dimensions
dimensions pertaining to growth on Z-cut seed rotated less than 20° from the Y-axis

3.8.1

gross dimensions

maximum dimensions along the X-, Y-, or Y' and Z or Z' axes measured along the X-, Y'-
and Z'-axes

3.8.1.1

effective Z-dimension

as-grown effective Z dimension defined as the minimum measure in th or Z'
directionfi = i hown in
Figure 1

3.8.1.2

minimum Z-dimension

minimum distance from seed surface to Z-surface desc shown in

Figure 14

3.8.2
dimensipns pertaining to growth on a Z-cut
axis
(under consideration)

3.9
inclusiops
any foreign material withima syn i cattered
light from a bright sourcé 3 i liquid.

A particy

3.9.1
seed veil
array of
grown

s been

roughly i at is present along the dislocation line after etching @ quartz
crystal

3.10
dopant
any additive used in the growth process which may change the crystal habit, chemical
composition, physical or electrical properties of the synthetic quartz batch

3.1

pre-dimensioned bar

any bar whose as-grown dimensions have been altered by sawing, grinding, lapping, etc.,
to meet a particular dimensional requirement

3.12
impurity concentration
concentration of impurities relative to silicon atoms
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3.13
dislocations
linear defects in the crystal due to misplaced planes of atoms

3.14

etch channel

roughly cylindrical void present along a dislocation line after etching a test wafer
prepared from a quartz crystal

3.15

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

3.16
right-handed quartz or left-handed quartz

handedngess of quartz crystal as determined by observing the s of the
rotatory

and left-handed quartz is the crystal of levorotary

3.17
twins
follow la

The follo

a) Electfical twins

Quar polarity

reverpal of the electri
b) Opticpl twins

Quar{z crystalin
of thg optic i

feversal

3.18

infrared

coefficie tionship
between Mmpurity,
the othe ce. The
OH imp d to the
presenc loss-inducting impurities. The « -value is a measure |of OH

concentrption_a is correlated with expected mechanical losses due to material
impurities\Fhe infrared absorption coefficient «-value is determined using the fpllowing
equation:

where

a is the infrared absorption coefficient;

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

is the per cent transmission at a wave number of 3 800 cm~' or 3 979 cm~';

is the per cent transmission at a wave number of 3410 cm=', 3500 cm-', or
3585 cm1.

o3
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3.19

lumbered synthetic quartz crystal

synthetic quartz crystal whose X- and Z- or Z'- surfaces in the as-grown condition have
been processed flat and parallel by sawing, grinding, lapping, etc., to meet specified
dimensions and orientation

3.19.1
lumbered Y-bar
quartz bars which are lumbered from an as-grown Y-bar

3.19.2
lumbered Z-bar

quartz barswhich-are lumbered from-an-as grown Z-bar

3.20

referenge surface
surface ¢f the lumbered bar prepared to specific flatness and
a crystallographic direction (typically the X-direction)

)

with_regpect to

4 Spelcification for as-grown synthetic q

4.1 Sthndard values
4.1.1 Orientation of the seed

Standard orientation for the seeds a s Na ohedral
(z-minor} cut, 1° 30' rotated Z-cut, 2f z ) rotated
Z-cut, the Z'-axis of the lat

4.1.2 nclusion de

The inclpsion i
figures i any re

bed the

sion densities for the grades

rah“e<%\;\§e Densities per cm®

Rang

N 30-70 70-100 >100
ha 2 1 0 0
I b 3 2 1 1
t 9] % 2 2
I 9 5 4 3
11 12 8 6 4

Users requiring a grade in only one or more of the size ranges may designate their
requirement as the grade followed by the appropriate size range.

4.1.3 Infrared quality indications, ®3g500, %3585 3410

An infrared extinction coefficient value (@ -value) of synthetic quartz (measured as in
4.2.6) shall be as listed under the appropriate heading for «@ 3500, @ 3585 OF @341q IN
Table 2 for the various grades:
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Table 2 — Infrared quality indications for the grades

Maxima Pre-1987°
Grades 6 .
93 500 93 585 93 410 Q- 10"units
Aa 0,026 0,015 0,075 3,8
A 0,033 0,024 0,082 3,0
B 0,045 0,050 0,100 2,4
C 0,060 0,069 0,114 1,8
D 0,080 0,100 0,145 1,4
E 0,120 0,160 0,190 1,0
a Thdse Q-values were obtained irom @ -measurements and empirical correjation, and_were in
common usage prior to 1987. These are included here as the previousi\la IsNaintain
conftinuity through the change in emphasizing «a-labels. a is the p ical measdremept now
usgd to control and specify quality in synthetic quartz.

in dases of
rades |isted in
e of the same

The test| limits above either correspond to or are unc
grades B and D) from the a35qo limits that correspon
the first|edition of IEC 60758. This earlier publication
grades in terms of minimum indicated Q's in 106 units, as
A = 3,0;
B = 2,2 (pbasis used herein), change§
C =1,8;
D = 1,4 (revised);

E = 1,0 (the same as the ga

4.1.4 Frequency-versus-temperature characteristics (Figure 4 and 4.2.7)
The frequency-versu gristics of synthetic quartz crystal unjts shall
be assegsed ber inatio etional frequency deviation measured at 15 °C
and 35 fC with resg i resonance frequency at 25 °C. The frfactional
deviation

— fracti

— fracti

Measure

4.1.5

Ftch channel density p

When required, the etch channel density, o, per cm2 (measured as in 4.2.8) for each
grade, shall comply with the listings in Table 3.

Table 3 — Etch channel densities for the grades

Grade Maximum number p per cm?
1aa 2
1a 5
1 10
2 30
3 100
4 300
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4.2 Requirements and measuring methods
4.2.1 Orientation

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

4.2.2 Handedness

The handedness of the seed shall be specified, either right-hand or left-hand (see
Figure 2).

4.2.3 Synthetic quartz crystal dimensions

The dim%nsion shall be measured by callipers or point callipers which'e N hollow
point of & synthetic quartz crystal to be measured (see Annex D)

4.2.31 Dimension along Y or Y'- axis

The dimg¢nsion shall be as specified (see Figure 1d).

4.2.3.2

the Z or

4.2.3.3

The Zy¢
Z'-axis (gee Figure 1c).

4.2.3.4 Dimm@'on
The dimé¢nsion shdllbe

4.2.3.5

The grosls

4.2.4
4.2.4.1

The Z or Z'-dimension (i.e. thickness) of the Z-cut or rotated Z-cut seed shall be less
than 3 mm, unless otherwise specified.

4.2.4.2 X-dimension

The dimension X of the seed shall be as specified.

4.2.5 Imperfections
4.2.5.1 Twinning

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


https://iecnorm.com/api/?name=3501b93fa9b89248882c9dc40ea4fde1

- 14 - 60758 © IEC:2008

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.

4.2.5.3 Inclusion density

The following two measuring methods are used and either one may be chosen.
Method 1

Inclusions within stated ranges are counted visually per cm? in sample volumes within a

crystal ysirg—a—stereo—birocttar—micrescope—eperating—at30-x—te-40->maghjfication
equipped for counting within either a circular or a square field librated
reticule scale for determining particle sizes, intense side illumina alogen
lamps) qver a recessed black matt background, an index mdtchi = 1,55,
approximately) for transparency, and means of measuring the~dim sample
volumes |counted.

Method P

In case |t is difficult to apply method 1, crystals|are itk Eamples
appropriately representing each grad rSi ing liquid
(n = 1,59 approximately) for transrecy on applyi iqui fe. The
referenc¢ samples shall be agreed u ~ xample
for the rgference sample selection proce

4.2.5.3.1 Sampling

Because lampling
both balns and regio ben the
supplier [and the buye channel
density i requi

Clearly, Sities of
inclusio g can be
justified.| Si i i ingpection
strategiejs i ¢ e found,
worked g ~

Sound sfatistiéal' methods are required in order to meet appropriate agreed-upon pssured
quality level test ) ithin them are
sufficienflysrepresentative. Since sampling procedures and statistical confiden¢e tests

are described in the literature, their principles will not be repeated here.

4.2.5.3.2 Batch sampling

In most batch sampling, a suitable sample bar or group of bars is chosen to represent
the batch population. The number of bars shall depend on the number in the batch, the
type of crystal, the intended application, the separation between the mean and the target
inclusion densities and the AQL confidence level requirement needed to 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.
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4.2.5.3.3 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.

The sample volume locations within a bar shall be appropriately distributed in its X-, Y-,
Z-axes t¢ include the variations of the inclusion density with these in vpriables.
Typical $ynthetic quartz bars (Figure 3a) are long in the Y- an X- and
Z-axes dimensions. Normally, the greatest variation of inclusion/densi over a
zone's grown direction, for example the Z-dimension in the Z-zone\(Fi d 3).
Thus, fof large Z-crystals, the sampled regions shall be loca i stances
from the| seed to ensure that the bar's range of Z is w group of

sample Yyolumes. Similarly, any noted variations over if such
variationgs are present.

To aid i distributing sample volumes within a typical b i ¢ islmarked
with transverse Z'-lines, perpendicula 0 mm intervals ¢ver the
Y-length|of the surface. Sample vo i i i needed
from within each rectangle formed b cate the
sample yolumes at varied distances Z-zone
measurep less than double the fie buld be
alternated near and far buld be

hy inclusion band is represented in the
plans are illustrated in Annex A.

sequence
sample olumes. Sev

4.2.5.3.4 Inclusio
The circplar or s:: e_fi iew chosen for counting within its marked rectangle is
scanned| vertically ¢ i S -height within the microscope's range df depth

adjustms

If the sa i a’relatively small X-height, the scans will be at a deries of
sites vay i long its length (under side illumination, with its lesser X-surface up).
Beginninfg~i le positioned at one end of the usable zone, an inclusion pount is
taken in ~cylinder~(or parallelelipiped) volume. Starting slightly below th¢ lesser
X-surfac ot scounting surface material), all visible inclusions in fogus are
categorizedvand couinted in each of the size categories required by the customerl]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 inclusions counted and added into
their size categories. This process is continued through 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 categories are summed
by category and d|V|ded by the calculated total of the sampled volumes, to obtain an
average count per cm® for each category in one bar. The count averages in each
category from all the sample bars from a run are averaged and recorded as required to
represent the size distribution for the run. Maximum and minimum bar averages may also
be recorded, if desired or required. A numerical example is given in Annex B.

4.2.6 Evaluation of infrared quality by alpha-measurement

The infrared absorption per centimetre at one or more of 3 410, 3 500 or 3 585 wave
numbers is measured in a Y-cut slice scan as the difference between the absorption at
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the chosen wave number and absorption in the background outside the band, at
3800 cm~1 or at 3 979 cm~! when using a single beam instrument. Since a are known
to vary directly with the total Z-growth size distribution of the crystals in one batch, a
user may designate his preference in the batch distribution for sample testing. Such
choices are often either an average Z-crystal or a maximum Z-crystal (for worst-case
maximum alpha-measurement).

The following two measuring methods are used and either one shall be chosen.
Method 1

The wave number is fixed and the positional transmission data ;}Fe\measured by
scannind the sample.

Method |2

The sample is fixed and the transmission data are measured wave nunlbers on
several points in the sample.

4.2.6.1 Preparation of the Y cut slice

The synthetic quartz crystal to be sampled is mounted H with a
quartz saw to yield at least one Y-c i ~ olishing
will fall ip the range of 5 mm to 10 high «
-material, to resolve its « -variations; 10 mm
thickness$ is appropriate for the lowe

After sa D an b(%wa'or surfaces: first, with a homolgenized
mixture S i i rasive.
Further |

4.2.6.2 i tanda t slice in an infrared spectrophotomeéter
The infra re, then
calibratef. %) or
absorbar sample
scanning ) aluation and normal use, a 1,5 mm width apdrture is
located m width
aperture i . The aperture's height shall not exceed the X-dimension of the
seed or sample
holder, W

The wave number control is set at a background setting (outside, but near the OH
absorption band), usually 3 800 + 3 cm~', and the sample is translated through the beam
with synchronized 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). In certain cases
where background noise may be a problem, such as single beam operation, a higher
background wave number 3 979 + 3 cm~! may be used for lowered background noise. If
the background 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 0,02 absorption units during a
background scan. After the sample has completed a successful scan at background, the
wave number is adjusted to the chosen 3 410, 3 500 or 3 585 + 3 cm~'. The sample is
returned to its original position and the chart paper rerolled to the position where its
wave number scan began. The sample is then scanned to plot its infra-red absorption at
this wave number in the absorption band.
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The calibration «@-values (maximum and minimum) are calculated from this reference
scan, using the equation:

where
A* is the

A
o=
Y- cut slice thickness in centimetres

chosen value of 3 800 and 3 979;

A** is the chosen value of 3 410 3 500 and 3 585

NOTE 4

is the logarithm (base 10) of the traction of the incident beam absorbed by the sample at the

subscript wave number.

The spec
are repe
correctio
slice to &

trophotometer is considered in proper calibration if its «
atable within £0,004 units of the standard's values for

n accepted value and used while current.

4.2.6.3 Test measurement of a Y-cut slice

After sufccessful calibration, each prepared (preferabl lice is
scanned|at the background and chosen OH absorptiogn band e.ndmbers, using a thin
film of oiL as needed in cases where there is o emi-polishxTheir pertinent d-values
are calclllated using the equation above. S this determination are
+2,0 mm from the seed centre a3 growth beyond the appfropriate

pre-dimensioned bar dimensions.

4.2.6.4 sample

Correlati anufacturer cannot be assured py strict
adheren donditions~andprocedures. Therefore, it is necegsary to
establish The recommended compensation VJalue is
determin ihg the procedure described in Annex B.

4.2.7 ature characteristics

The s the quartz crystal unit for evaluating the

frequenc characteristics shall be as follows, and measufements

shall be dinI[EC 60122-1 :

— freqlien 10 MHz +£10 kHz (fundamental);

— loca i Z-zone;

— orientatiomofptate AT Tut 35— 15-=30"

— shape of plate square flat and parallel plate with one edge
along the X-axis;

— lateral dimensions of plate 8 mm x 8 mm;

— diameter of electrodes 4+ 0,1 mm;

— plate back of frequency deviation 70 +20/-0 kHz;

— electrode material silver or gold;
— supporting points at two points on opposite corners;
— finish of surface lapped (average particle size of abrasive shall be

— flatn

less than 3 um), then etched by 200 kHz;

ess of surface when illuminated with monochromatic light
through an optical flat glass and examined within
a circular zone of 6 mm diameter, the product of
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the fringe curvature and the frequency expressed
in MHz shall not exceed 5 if measured with yellow
light or 6 if measured with green light;

— parallelism both surfaces of the plate shall be parallel within
10"
- seal hermetically enclosed in a dry nitrogen

atmosphere at standard atmospheric conditions
for temperature and pressure (see 5.1 of
IEC 60068-1:1988).

The specification shall state minimum and maximum slope of
frequency-versus-temperature characteristics (Figure 4).

4.2.8 Etch channel density

The etchl channel density is measured by counting channels in a
slice of the sampled quartz crystal as seen under a binoc
magnification.

>ample
to 35x

4.2.8.1 Sampling the crystals from a batch

Sampling a batch to achieve a specified statistic use of
AQL confidence statistics appropriate in thls F he etch
channel |population depends on bo ¢ 2 ss that
grows thie material on the seeds. i or their
etch chapnel densities and record thei hfat there
is an adequate sample of the seeds i of the
possibility that some of the seeds ma tionally

controlled during planting

4.2.8.2

A sample synt o’ yield an AT-cut slice (at 35,25° +3[ to the
Y-plane)|of a thi S ints am. The slice should preferably contain full seed
height, 4 ‘ 2 ser seed heights may be used in specia| cases,

provided ified amun of material is removed in each lapping. The slice's|identity
should 1 i i nd scribe, preferably on its lesser X-surfacg, to an
adequate d y the identity will not be lost in lapping and etching.

After sa< i , the slice is lapped on both major surfaces; first| with a

homogeni of”25 um abrasive; second, on a cleaned lap with a homojgenized
mixture of 14, rasive. A minimum of 0,25 mm total thickness of quartz ghall be
removed| in{the first abrasive lapping, and of 0,10 mm total thickness in the|second
abrasive Tapping. The siice IS then cleaned to ensure a unitorm etching rate over its

surfaces, as evidenced by its uniform matt appearance after etching.

4.2.8.3 Etching procedure for lapped AT-cut slice

Within a fume hood, using appropriate safety equipment (including apron, gloves,
eyeglasses, and splatter shields), an excess of ammonium bifluoride is added to
deionized water in a suitable container to make a saturated solution at 75 °C + 2 °C. The
ammonium bifluoride is maintained at the 75 °C + 2 °C temperature, with the use of a
constant temperature liquid bath. A polytetrafluoroethylene (PTFE)-coated thermometer
in the solution is used for monitoring the temperature. If different etch temperatures are
preferred, the etch time will be adjusted appropriately to comply with the stock removal
requirement below.

The lapped 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
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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 °), then cleaned with acetone and other
cleaning agents, if needed, to prepare the sample for unobstructed visual inspection.

4.2.8.4 Etch channel counting procedure

A square grid of known dimensions in the range of 0,25cm x0,25cm to
0,50 cm x 0,50 cm is marked on the AT-cut slice within the Z-growth zone as identified in
Figure 3f. If preferred, the grid pattern may be drawn only over the ar L)ortions
of the Z4zones matching the height of the seed. No grid squares \::%uQ ed that
fall withip £2 mm of the centre line of the seed.

Each sli¢e is viewed with a binocular microscope using 30 , and a
strong light source directed into the slice in its lesser X-di aken to
focus thé¢ microscope on the upper surface of the san ting the
etch chapnel intersections with the lower sample suyr ~ I h hannels are counted
and recorded in each and every square area with/the micro oom adjustment set
for a corfvenient viewing magnification. After a i intended for counfting are
counted,| their average count is calc ed\to an,average per cn?, p, by
multiplying by 16 for 0,25 cm x 0,25.cm 50 cm, etc., the number of
grid squares in 1 cmZ2.

4.3 Marking

Each synthetic quartz c ed on a

major or|lesser X-surfg

a) manufacturer’s\nan
b) orientation o@ s
¢) hand
RH s
LH st
d) otheg

1) ba

N

o

w

) inclusiondensitvila—lb | Hlor 11l -
P T T3 T

4) etch channel density: 1aa,1a,1, 2, 3 or 4.

4.3.1 Shipping requirements

These requirements shall be specified upon agreement between the supplier and the
user.

5 Specification for lumbered synthetic quartz crystal

5.1 Standard values
51.1 Tolerance of dimensions

Deviations from the specified dimensions along the X- and Z- or Z'- axes shall be less
than 0,2 mm (see Figure 8).
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5.1.2 Reference surface flatness
Reference surface shall be flat to within 0,2 mm or as specified. Care should be

exercised in the selection of the method of measurement to isolate measures of
reference surface deviations from those of the opposite side (parallelism).

5.1.3 Angular tolerance of reference surface

Angular deviations of the reference surface shall be less than 15 from the specified
crystallographic direction (see Figure 9).

5.1.4 Centrality of the seed

Seed position in lumbered synthetic quartz crystal is shown in Figure 0.

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

vith the

Raw materials for lumbered synthetic quartz crystal s
i use 4| of this

standard| values, related requirements and measu
standard|

5.2.2 Dimensions of lumbered sy

Dimensions and tolerances shall

¢ ters by
measurirjg at least at 3 points, one at

1 others

symmetr

5.2.3

Identificg med by
visual in hg shall

ment as

reference surface angle shall be measured by X-ray
ipment.

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.

5.3 Delivery conditions

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

5.3.1 Marking

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

Quartz crystal users shall receive in a single package a quantity of lumbered synthetic
quartz crystals having similar dimensions along the X- and Z- or Z'-axes and made from
crystals of a single batch.

5.3.3 Making batch

It is recommended that, when users are supplied with lumbered synthetic quartz crystals
in large quantities, they shall be made from quartz crystals of a single batch.

6 Inspection rule for synthetic quartz crystal and Iumbere/d.s\xnthetic
quartzecrystat

6.1 Inspection rule for as-grown synthetic quartz crystal

6.1.1 nspection

The inspgction of synthetic quartz crystal comprises lot- t

6.1.2 | ot-by-lot test

The lot-Hy-lot test consists of group A and grou

6.1.2.1 Group A inspection

The test

The stat
otherwis

0 or as

The sam
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Table 4 — Test conditions and requirements for the lot-by-lot test for group A

D or AQL Performance
Test ND Test condition IL
% requirements

- . ND 4.2.3 I 0,1 4.2.3.1
Minimum and maximum

specified synthetic

quartz
crystal dimensions
Twinning 4.2.5.1 4.2.5.1
Cracks and fractures 4252 49252
Inclusions ND. 1 04 442
—

NOTE Supclause numbers of test conditions and performance requirements<{refer fo Clabsg 4 of this
standard.
D: degtructive
ND : non-destructive
IL : inspection level
AQL: = acg¢eptable quality level
6.1.2.2 Group B inspection
The test|schedule for group B is give 5 or as@her ise agreed between the
buyer and the seller.
The samples for group B may be sel nples tested in group A

Tablg 5 — Test conditions nd r the lot-by-lot test for group B
\—/Sample size criterion
te D or st of acceptability Perfgrmance
ND caondition requirements
N c
Evaluation of infrare »n2e” One or more as agreed 4.1.3
qudlity by between buyer and seller
o -megsurement provided one sample
represents the large size
group intended for
\ application
Etch chap density One or more as agreed 0 41.5
N \/D> between buyer and seller
NOTE Supclause Ws of test conditions and performance requirements refer to Clause 4 of this
standard.
N: sample size (Z-bar or Y-bar)
C: acceptance criterion (permitted number of defectives)
D: destructive
ND : non-destructive
Etch channel and @-measurement may be performed on the same samples.
6.2 Inspection rule for lumbered synthetic quartz crystal

The insp

ection of lumbered synthetic quartz crystal comprises lot-by-lot tests.
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6.2.1 Lot-by-lot test
6.2.1.1 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.

6.2.1.2 Inspection requirements

The schedule for the lot-by-lot test is given in Table 6.

The statjstical sampling and inspection shall be in accordance 0 or as

otherwisg agreed between the buyer and the seller.

D or A Perfdrmance
Test ND Test condition L
% requifements

Dimensions and ND 59292 \04\/ 501.1

tolerances
Reference|surface flatness S O 312

Angulafg tolerance of

5.1.3
reference surface

Centraliy of the seed 514

Verlflcatl)_n of _re_fer_ence 5 01 503
surface|identification N
s of\test

2 )\/ [ ,
NOTE Supclause numbe onditions@hd performance requirements refer to Clause 5 of this standard.
D estructiv<>
ND bn-destructiv
IL inspection vx
level

AQL apceptable quali

o

=)

7 Guigdelines.for\the use of synthetic quartz crystal

71 Geén

711 Lverview
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. It is not the function to explain the practical techniques of manufacturing a

crystal unit from quartz crystal, nor to attempt 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,COj4
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 heated. The temperature in the upper space is kept lower than the



https://iecnorm.com/api/?name=3501b93fa9b89248882c9dc40ea4fde1

- 24 - 60758 © IEC:2008

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 5a shows a quartz
crystal with all the natural faces. These are not always present tichuartz.
Figure 5p gives the corresponding synthetic quartz faces, but si e-crystals are

a rie& from

grown from specifically oriented seeds, their physical appearanc
those shpwn in Figures 5a and 5b.

7.2.2 eed

Several |standard orientations of seeds are chosen ha ] requenily used
crystal ynits can be economically manufactured./Cr om Z-cut and minor
rhomb (z-minor) cut seeds are mainly for ma i PN equency crystlal units
vibrating| in thickness shear modes and med; : vibrating in fade shear
modes. LCrystals made from Z'-cut{see ing low-frequency| crystal
units vibrating in extensional or flext eed in/a grown crystal is|usually
surrounded by a thin veil, which consists ’ usions.

7.2.3 Shapes and dime

As-grown synthetic quart S ith the characteristic growth sprfaces.
Figure 4 shows the| typi : ystal grown on a Z-cut seed qf small

X-dimensgion. Crystals s produced when the Z-cut seed is pf other
proportigns or

The size Y (or Y")
and Z (of - (or Z'-)
axis res at both
economy i hts may
be achig cussion

between

Since astgfown crystals exhibit such growth surfaces as m-face or z-face at the|ends of
the Y- drY'-axis, the effective dimension which may be used for fabricatingl 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).

7.2.4 Growth zones

Deposition 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
result 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 quality, then the greater X-zone and S-zones follow. Hence, it is recommended
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that thickness shear and face shear crystal elements should be cut entirely or mostly
from the Z-zone and that only Z-zone material be included under the electrode of the
finished crystal unit. The lesser X-zone exhibits the lowest quality and is usually
discarded in the production of high-frequency crystal units.

Figures 3a and 3b show typical examples of cutting wafers of AT-cut plates and X-cut
plates from appropriate growth zones.

7.3 Standard method for evaluating the quality of synthetic quartz crystal

The degree of structural and chemical imperfection of a synthetic quartz crystal depends
on growth conditions, dopants used, and especially on growth rate resulting in two
) . ; : e hp ) may be
certain

values). Second, angle of cut

/temperature characteristic may not be uniform.

The Q-value of a crystal unit was first used as a guide to the i aferial. A
crystal upit manufactured as a 5 MHz fifth overtone frequenc da sonator
ensures [that the Q-value reflects the internal loss but pot.the m ti loss and minor

differences in fabrication techniques between manufacturers. e 512 stal unit

is large and sometimes impossible to cut from the Z<zone:

When co and used for their Q-indications,
they soon replaced direct Q-measurem ;ely, due to their capabilities
and advantages as a characterization_tool, h zones can be measured| details
of growth band structures can be reseo ., fe 2 Imost non-destructije, less

costly, apd much quicker.

The sprIad of the optipium f i very small and comparable to the
spread ip natural quartz 1\ the’ @ 350pvis less than 0,06/cm (grade C)| Hence,
such cryptals are recom the, production of high-frequency crystal unitg having

good temperat

With godd contro 5 , uniformity of alpha-values within one batch of
productigpn i one production batch shall include a synthetic
quartz cj thickness along Z- or Z'-axis. A choice of this| sample
relates t ct\that-the alpha-values are proportional to the growth rate. Hepce, the
crystal wi i ickness will have the largest alpha-value in the batch.| Hence,
tests on i is will'suffice for most applications.

the stangard-for ing frequency-versus-temperature characteristics. The specification
for the aphgle of cut is so chosen that frequency-versus-temperature characteristics have
linear slope and sensitive dependence on angle of cut. The specified shape and
dimensions of the test element are suitable to determine an accurate angle of cut. The
Q-value of this crystal unit depends considerably on the mounting and fabrication
processes and should not be used to evaluate the Q of a crystal.

As an additio ure for evaluating synthetic quartz, a test crystal unit is sp(zEfied in

7.4 Other methods for checking the quality of synthetic quartz crystal
There are various methods for checking the structural perfection of synthetic quartz
crystal, but quantitative correlations with electrical characteristics of crystal units have

not been completely established. An exception is the infra-red absorption method
described above, which is useful for estimating the quality.

7.4.1 Visual inspection

Excessive amounts of inclusions in crystal elements should be avoided.
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7.4.2 Infrared radiation absorption method

Some radicals, included in the crystal lattice, absorb infrared radiation at certain wave
numbers. The most common impurity radical in synthetic quartz is hydrogen bonded OH,
the amount of which can be estimated by the infrared extinction coefficient at a selected
wave number in the range between 3 400 cm~1 and 3 600 cm~1.

The concentration of OH radicals is related to the mechanical energy losses in a quartz
crystal and hence there is a correlation between the absorption and the Q-value. Figure 7
shows a typical calibration curve together with measured points. A recent recalibration
[26]1 reports that a —0,01 shift in the alpha coordinate of this curve adjusts it to yield

realistic 5 MHz resonator Qs.
I stru&s and the

The infrdred absorption is usually measured in the Z-zone of the cry
absorption in the lesser X-zone differs from those in the Z-zone.

It should also be noted that the infrared extinction coefficiet
due to thle choice of

e the dimensions of the window placed on the infrared b

the ppsition of the point where the measurement i i i Sition of
the sg¢ed;

the plane of polarization;
e the himidity and temperature envi

e the individual infra-red spectropho

An interpational Round Rgbi ent [ incti pfficient
a in sywthetic quartz2 \ y ivi show a
characteri quartz
slices3. |t is adV|sabI 1 ) ation measurements cooperatively lbetween
the quar{z suppl<> ' \ Dbbin.
7.4.3 Miscellane

The che wins in
natural g ry rare.
The met € € veal etch pits and channels as a measure of the nymber of
dislocatn y irradiation is used for observing overall distribption of
impuritiep hre ) ing due to irradiation depends on impurity concentratjon and
growth zpne

X-ray dif low «

value results in sharper Laue patterns usmg 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.

1 Figures between square brackets refer to the Bibliography .

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 «-slices, contact IEC technical
committee 49 (working group 5) or a participating national committee.
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7.5 Alpha-grade

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 alpha-values. Grades D and E are mostly for
low-frequency crystal units, for which a large size of crystal at low cost is the prime
concern.

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

7.6.1 Inclusions

Five grades

Ib and | are required for specific high-quality
optical appti i i

LN
}u rface

crystal

are specified. Grades la,

dlio U d V d

Grade Il is generally required for high-frequency/high-qualit
acoustic|lwave (SAW) resonators.

Grade 1l is relevant for most of the professional and indu
units.

7.6.2 Etch channels

Six grades are specified. Gradelaa or Grade ' a thick quartz sensor
device t riod. Grades 1 ang 2 are

required| for such as high-frgquency
fundame i pecific processing such as themicaI
etching. f nical uses of quartz crystal units.

Grade 4 |is appropriate to m S aftz crystal units.

7.6.3 Al content

Low AI¥'| (a substitu i a Si** site) concentration also redyces the
charge cpmpen at’accompany Al (chiefly Na® and Li*). Cpntrol is
thereford sometinies n resistance to radiation darkening or fréquency

change i
The con quartz
material. ants, to

make suf

The Al uartz can be successfully determined by both spectroghemical
methods| abd physical methods. The former include, in the order of their develppment,
atomic ’hcnrpfinn (AA), inrlnr\l’i\lnly f\nnplnrl plaema (lf‘D) and direaect 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 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.

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
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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

AI3+_M+ (a monovalent charge compensating ion), defect in quartz, is transformed to
A1 * —0OH when the alkali ion is dissociated by radiation. By this transformation, an
elastic relaxation in A1°%*—M" centre is erased and the elastic constant is increased. The
frequency—shift-ef-gue i tggered—Fforthisreasenbyradiatieonr—bd
by radiafion can be reduced if alkali ions in quartz are removed in 2 - eeping

(electric ffield diffusion processing) to cause transformation from AIX - OH or
Al —el ) rtz is
used in |crystal units for satellites operating in a space rddiati e NV 1 where
frequencly-ageing shift tends to be caused. The sweeping S 5" the alkali
ion at alhigh temperature by applying a high d.c. voltage ion and

removes|the alkali ion from the quartz along the Z-axi

7.7 Oidering

The follgwing items shall be specifi s shall

be used whenever possible).

As-grown synthetic quartz crystal ¢

)
b) Type|of quartz (RH or LH).
c) Orienftation of seed.
d) Dimepsions.
e) Alphg-grade.
f) Additjonal g sp atio s required.
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S-zone
z (minor rhombohedral) face—l

Z-zone

Lesser
X-zone

Greater
X-zone

S-zone r (major rhombohedral) face
IEC 2008/08 /~ IEC 2009/08
Figure 1a — Section L to Y-axis Figure 1b — Section L to\X-axis

Zeff

IEC 2010/08 Q \) IEC 2011/08

d 5 Figure 1d — lllustration of dimensijon Z__

Figure 1lc — lllustration of d

Figure 1 — Ideg\Jize

tic quartz crystal grown on a Z-cuf seed
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= Y-axis

z (minor ér

rhombohedral) ohedral)

face

ht
Rotated Z-cut seed
Z-axis T
I |
p4
r
m
m)
z
I X V4 1 [ I
N
Y-axis Y-axis <—
eft*handed quartz Right-handed quartz
In conoscope: contracting rings Expanding rings (eyepiece rotating
(eyepiece rotating clockwise) clockwise)
In polariscope: analyser rotated Analyser rotated clockwise
counterclockwise
IEC 2012/08

Figure 2 — Quartz crystal axis and face designation
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Z-zone ) Lesser X-zone

Seed

AT-cut plate

Z-zone

r-major face

AT-cut plate

Minor rhombohedral-cut plane Ec 201308

Figure 3a — Location of AT-cut plates

X-cut plate

Lesser X-zone

Y-cut plate

Z-zone

Z-cut plate

IEC 2014/08

-L ion of X-cut plates, Y-cut plates and Z-cut plate

al example of cutting wafers of AT-cut plate, minor
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Figure 4 — Frequency-tempera
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Left-handed qt Right-handed quartz

IEC 2p16/08

X XY

Left-handed quartz Right-handed quartz

IEC 2017/08

Figure 5b — Synthetic quartz crystals

Figure 5 — Quartz crystal axis and face designation
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Lesser X-side

| | /
z
m
O D
r
[ |
- Y
IEC 2018/08
Figure p — A synthetic quartz crystal grown on a Z-cut seed & i %ions
(Crlystals of other shapes are produced when Z-cut ions,

or seeds of other cuts, are

0x10°

9,

-1
3500 CM

IEC 2019/08

igure 7 — An example of an early 1970s relation between
e extinction coefficient pf infrared radiation
and the Q-value of synthetic quartz

(A recent recalibration of the O/ a 3579 relationship [26] concludes that for a 3500
measured on modern spectrophotometers without a beam condenser, a good
approximation to realistic Os from an old curve, such as shown here, is given by adding a
0,01 a 3509 Unit adjustment to the measured a and taking the O corresponding to that sum.
Although this adjustment appears small in «, its effect on the Os becomes significant in the low-

o, high-Q range.)
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Seed

Figure 8a — Small X-dimensi

e

Seed

Figure 8b — Large X-dimension seed

IEC 2021/08

Figure 8 — Lumbered synthetic quartz crystal outline and dimensions

along X-, Y- and Z-axes
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The angular deviation
of the reference surface
from the Y or Y’'-axis

Less
than 15’

Less
than 15’

O

Reference surface

IEC 2022/08

Figure 9 — Angular deviation for reference surface
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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 n ribed in
4.2.5.3.3, except that the total usable volume of the crystal is exami (Ca ould be
taken to|ensure that when the height of the crystal in the X-axisg 3 : focal
depth of|the microscope, the crystal is scanned by moving the_fo ~ essary
range of|heights to ensure that inclusions are not missed. T inclusions
is recorded in each size range in the usable volume is then
calculatdd.

The incldision density of the crystal is calculated sions in

each siz¢ category by the usable volume.

This cal
accordin

crystal

A2 C

This method is used by : ' ches of
Y-bars.

A sampl
higher or lower
required] but it is rece

more bars per 50 kg of quartz, is selgcted. A
be used if higher or lower confidence leyels are
[ a minimum of three bars per batch be usef. If the
er, the sample bars should be selected from th¢ upper,
middle apd e autoclave batch and at varying distances from the wall of
the autopte e\ test isvperformed by a user without batch identities, the|sample
should b| 8

ibed in
Inclusion densities for each bar are calculated by dividing the total number of inclusions

in its six locations, for each size category, by their total 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 4.2.5.3.4, except that the total usable length of
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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 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 (I7)for each bar is calculated using the formula:

t?—[2+S]JYD

y=2__ 7 cmd
1000

where

Z is the mean dimension of the bar along the Z-axis,

S is the width of the seed, in mm;

Y is the usable length of the bar along the Y-a

D is the depth of focus of the micrgscope in

Z is falculated by determining th m dimension of epch bar
alohg the Z-axis and taking the 3 40 measurements rgcorded.

The num

The acceptance@ i i evel S3

and an A 8569).

A.4 Use of

This me within a

productid ut of the acceptance density ranges, or when the desirgd grade

requires [the Setectionyof crystals.

Each crystal is viewed in turn, the area of the crystal with the highest inclusion density
being identified. This is then match-compared to one of a set of reference standards of
known inclusion density. These standards may take the form of physical samples for
which the density has been determined using the inclusion counting technique described
in 4.2.5.3, 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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Numerical example
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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

thod 1

were taken.
Size range Number of inclusi
um
10 - 30 8 \
30 - 70 5
70 - 100
>100 Q 10
0
The total volume counted, V' = NH Y
where
N st
H is{
bar

Dividing
Table BSR.

Table B.2 — Commodity bar sampling

field).

jiven in

Size range Number of inclusions
pm
10 — 30 5,3
30-70 1,5
70 - 100 1,2
>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
cm? by

o 10 mm thickness with a polished surface. Sample volu
rawing 10 mm squares on the X surface within Z growth

ivided by 1
the seed

crystal. A drawn line that is the closest to the seed crystal shall’be away
from the[seed surface to avoid counting the seed veil. Whe n):?anges
by locatlon in a testing bar, several slices shall be prepared.tg t toward
average |density of the testing bar. Sample volumes shal bn from
prepared squares. The sample volumes shall be select bverage
density of the slice when inclusion density change ‘ ' ice. Inglusions
within stated size ranges are counted in each chosen me under g stereo
binoculay microscope operating at a magnification (of from each|sample
volume are added by the stated four size ra ged by the total|chosen
sample yolumes within a slice. If several slice om a testing bar| counts
shall be [averaged by all slices. An average ize range measured by the
above-mentioned method is regarded™as the“e i count of the testing bar. The
referenceé sample shall be selected ds having\ar aluation-count that is closedt to the
boundary of each grade.
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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.

Figure D.1 — Point

e D.2 — Digital point callipers

\ﬂ>
\\
f)

\n

IEC 2025/08
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Annex E
(informative)

Infrared absorbance alpha value compensation

E.1 General

It is well known that alpha 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 alpha requirements of this standard\ 1o jaddress

this issye and to establish correlation between laboratories,
conductdd involving five (5) samples with a wide range of alphag
(20) labgratories. A procedure to establish correction terms ba
between| individual results and the averages across |
numbers|and samples was established. The same methods
be appligd to establish correction terms in the future. The F
based IR spectrophotometers using a double-beam i

thus allo r

E.2 S

To redu
sample g

E.2.1 Sample preparatic

The suggested sample 'k

e samp|e cut f

e light |propagat

refert )
e the thi mm +0,2 mm. The dimensions for X and Z sH
as co hed in consideration of the measuring aperture;

e the iatton\of the surface normal on the X and Y faces is less than

the ¢

e the X faces_are ground to a roughness achieved by mesh #80 diamon

rough

grating
ipment,
od.

cerning

ould be

BO' from

J grit or

E.2.2 Equipment set-up

A diagram of the usual instrument configuration is shown in Figure E.1 .
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Detector

Aperture

Sample

\
L

Focal plane of probe beam

N

CN

The sam bl plane
and the
The inst should

The ape
direction

rystal X

The apefture is positio that the

transmispion is maxi

With the samplt@\

referencé and absoq

bn at all

The refefenc

The ab umbers are 3 500 cm~'+3 cm-1, 3 585 cm~'+3 cm[!, and
3 410 cn The absorption wave number setting for the 3 585 cm™
measuremen bevadjusted to achieve the local minimum value of transmisgion.

The meakuréement temperature is 15 °C—25 °C

The measurement relative humidity is 70 % or less.

E.2.3 Measurement procedure

Uncorrected absorbance values at any of the three absorption wave numbers are
calculated by using the formula in 3.18. 7, 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.
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E.3 Procedure to establish correction terms

The procedure to establish correction terms is performed independently for any of the
three absorpt|on wave numbers, and the example here should only discuss the case of 3
500 cm™ . 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.

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 three wave number combinations and labelled
"averaged" in Tables E.1 to E.3 . The measurements of one Iaborato/q{e shown and
labelled "measured"

Table E.1 — Example of calibration data at @ 3535

Averaged Measured
0,0157 0, 5
0,0382 P
0,0624
1555

RN

Av;!a\}s\k/ Measured
B}QZG\ 0,0251

> vend | oo

00514 0,0475

0,1306 0,1232

0,1077 0,1072

Table E.3 — Example of calibration data at @ 3449

Averaged Measured
0,0770 0,0756
0,0942 0,0921
0,1139 0,1105
0,2148 0,2148
0,1888 0,1888

This data is graphically shown in Figure E.2 with the corresponding least square fit of a
linear approximation.
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Calibration curve at o3 sg5 Calibration curve at a3 500 Calibration curve at a3 410
0,200 0,150 0,250
»=0,9941 x +0,0014 y=1,0299 x + 0,0010 y=1,0059 x +0,0015
0150 . 0,200
8 g 0,100 s
g g S o150
32 0,100 ] 3
= & & 0,100
5 £ 0,050 g
3 0,050 g <
’ < 0,050
0,000 0,000 0,000
0,000 0,050 0,100 0,150 0,200 0,000 0050 0,00 0,150 0,000 0,050 0,100 0,150 0,200 0,250
Measured a; sgs Measured a3 500 Measured as 10
IEC 2027/08
Figu pha

}offset

The califjration terms calculated in these three examples are

b =+0,0010 cm~"at @ 3500, @ = 0,9941 and offset b = 3 1,0059

and offsg¢t b = +0,001 5 at @ 344¢-

E.4 Chlculation of compensated (corrected

After thg correction terms are kno ngth of

interest, |the sample to be evaluate brrected
corrected & using

absorbance value «
the folloy
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Annex F
(informative)

The 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 1 and it is different from that of the present IEC 60758.

The diffgrencesbety

a) Rightt

m, also

left-handed quartz is expressed by the Ieft handed orthg stem  in
IEC gq0758. However, the right-handed orthogonal ied for
right-handed and left-handed quartz in IEEE Standard 1

b) For right-handed quartz, the relation between G tandard
176-1987 is that of rotated 180 degrees around the is. apded quartz, the
relatipn between IEC standard 60758 and IEEE 1 87 is that of reversed
Y-axip.

c) All m material
cons In IEEE Jtandard
176- quartz
are t erse to
each

d) In IEC electric
conshant of e11 is a hega v t\of’e 4 is a positive value. On the other
hand £ 4, are
positi

e) Acco bd +35°
rotatg it should bg called
-35°

Now, in all internationalg cpapers, quartz material constants are written bpsed on

IEEE Stg
by the ¢
176-198]

e.should be taken to avoid confusion which may be
of material constants and crystal axes betwes

caused
n IEEE
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ANSV/IEEE Std 176-1987 ©1987 IEEE

+X +X

z-MINOR
FACE

ON
COMPRESSIONT

Right-Handed Quartz

and right-handed quartz crystals
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étre tehue responsable de I['éventuelle iS€ ilisati rétation qui en est faife par un

quelcomque utilisateur final.

4) Dans l¢ but d'encourager I'uniformité inte i mités nationaux de la CEIl s'engagent, dans
toute | C les Publications de la CEIl dpns leurs
publications nationales et régi ergences entré toutes Publications de la CEl|et toutes
publicaftions nationales ou regi > es doivent étre indiquées en termes clairs|dans ces
dernieres.

5) La CEll n’a prévu auc s c nt indication d’approbation et n'engade pas sa
responsgabilité pour les/équig e & és conformes a une de ses Publications.

6) Tous Ips utilis s i g S i sont en possession de la derniére édition|de cette
publicaltion.
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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.

2 Références normatives

Les doquments de référence suivants sont indispensable
présent document. Pour les références datées, seule I'édi
les références non datées, la derniere édition du document de
compris [les éventuels amendements).

CEI 60068-1:1988, Essais d'environnement — Pre
Amendement 1: 1992

CEI 60122-1:2002, Résonateurs a quartz
Spécification générique

e la qualitée — Partie 1:

CEIl 604 antillo pour les contrbles par attriputs
CEI 619 ] 'zo ectriques et diélectriques pour la
comman — Clossaire

3 Tern

Pour les les termes et définitions suivants ainsi que ceux
donnés ¢

3.1

croissan s

littérale i qui“s'effectue en présence d'eau, a température et a pression
élevées cessus géologique qui a d0 se produire dans |'écorce terredtre. Les
procédésg i i croissance du quartz synthétique utilisent des solutions d'eau
alcaline [mij ans)des autoclaves a des températures (330 °C a 400 °C)| et des
pressiongy(700 atmosphéres a 2 000 atmosphéres) supercritiques

NOTE L'autoclave est divisé en deux chambres: l'une a la température la plus élevée servant a la
dissolution des fragments de quartz brut, I'autre a une température plus basse contenant des germes de
croissance taillés (voir 7.1.2).

3.2

cristal de quartz synthétique

monocristal de quartz o obtenu par la méthode hydrothermale. Le monocristal peut étre
de polarité droite ou gauche et non usiné aprés croissance. « Quartz de culture » a la
méme signification que « cristal de quartz synthétique »

3.21

cristal de quartz synthétique non usiné aprés croissance, dit brut

quartz monocristallin obtenu par la méthode hydrothermale. « Non usiné aprés
croissance » ou « brut » renvoie a I'état de traitement et indique un état avant qu'un
traitement quelconque ne soit appliqué, a I'exclusion des opérations de contrdle de la
qualité.
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3.2.2
barreau Y brut
cristaux obtenus a partir d'un germe ayant la plus grande dimension dans la direction Y

3.2.3

barreau Z brut

cristaux dans lesquels le secteur cultivé dans la direction Z est plus vaste que le secteur
cultivé dans la direction X. La taille relative du secteur de croissance est commandée par
la dimension X du germe.

3.3
lot de cristaux de quartz synthétique

cristaux de-guartz-synthétigue obtenus en méme temps-dans-un mﬁmnmln\/n
-1 J | Lud

34

germe
lame ou |barreau de quartz parallélépipédique rectangulaire utihi omme~noyau pour
la croissance du cristal

3.5
zones d¢ croissance

régions du cristal de quartz synthétique résultant [de la
cristallodraphiques différentes (voir Figure 1)

roissance.suivant des difections

3.6
orientation d'un cristal de quartz synthétig
orientation de son germe par rapport(aux fxes QrFt onaux définis en 3.7

systéme 3 itué isTaxes mutuellement verticaux don{ un axe
X, un ax

3.7

3.71
systéme

NOTE Le étre orienté selon un angle inférieur a 20° a partir de I'axe Y, dajns ce cas
le systéme i

3.7.2

lame de
lame de de coupe Y obtenue par rotation orientée selon un angle d'envirpn +35°
autour d ow d'environ -3° a partir de la petite face rhomboédrique z|comme
indiqué 3 laFigure 3

3.7.3
lame de coupe z (petite face rhomboédrique)
lame de cristal paralléle a la petite face rhomboédrique z comme indiqué a la Figure 3a

3.7.4
lame de coupe X
lame de quartz perpendiculaire a I'axe X, comme indiqué a la Figure 3b

3.7.5
lame de coupe Y
lame de quartz perpendiculaire a I'axe Y, comme indiqué a la Figure 3b
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3.7.6
lame de coupe Z
lame de quartz perpendiculaire a I'axe Z, comme indiqué a la Figure 3b

3.8

dimensions

dimensions propres a la croissance sur un germe de coupe Z orienté selon un angle
inférieur a 20° a partir de l'axe Y

3.8.1
dimensions brutes
dimensions maximales suivant les axes X, Y, ou Y' et Z ou Z' mesurées le long des axes

X, Y- et £
i >ction Z

-

ance et

3.8.1.1
dimensipn Z effective

dimensidn Z effective brute définie comme étant la mesure n
(© = 0°)|ou Z' dans l'aire utilisable Y ou Y' d'un cristal no
décrite par Zg;, comme indique a la Figure 1

3.8.1.2
dimensipn Z minimale

distance|minimale de la surface du germe jus
indiqué 3 la Figure 1d

décrite par Z,;{comme

3.8.2
dimensipns propres a la croissa

angle sypérieur a 20° a partir de I'a
(a I'étude)

e de coupe Z orienté s¢lon un

3.9

inclusiop

tout matgriau éer localisé érieur d'un cristal de quartz synthétique e} visible
par exafnen en mierevdispersé oduite par une source intense, le cristal étant

immergé|dans un i &fraction adapté a celui du quartz

Une incliisio icuhére courante est I'acmite minérale (silicate de fer et sodium)

3.9.1

voile du
ensembl inclusions ou des cavités a la surface du germe autour duquel s'est
dévelopq

3.9.2

canal révélé par attaque chimique

cavité grossiérement cylindrique qui est présente le long d'une ligne de dislocation aprés
attaque chimique d'un cristal de quartz

3.10

dopant

tout additif utilisé dans le procédé de croissance et susceptible de modifier la forme
cristalline, la composition chimique, les propriétés physiques ou électriques d'un lot de
quartz synthétique

3.11

barreau prédimensionné

tout barreau dont les dimensions brutes ont été modifiées par sciage, polissage, rodage,
etc., de fagon a satisfaire a une exigence dimensionnelle particuliére
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3.12
concentration des impuretés
concentration des impuretés par rapport aux atomes de silicium

3.13
dislocations
défauts linéaires dans le cristal dus a des plans d'atomes mal placés

3.14

canal révélé par attaque chimique

cavité grossiérement cylindrique présente le long d'une ligne de dislocation apreés
attaque chimique d'une plaquette d'essai préparée a partir d'un cristal de quartz

3.15
autoclave
récipient| pour les conditions de haute pression et haute températt i >our la
croissange d'un cristal de quartz synthétique

3.16
quartz droit ou quartz gauche
polarité d'un cristal de quartz telle que déterminée S risation
de l'orientation optique en lumiére polarisée. Le quar it'e re et le
quartz gauche le cristal Iévogyre

3.17
macle
associatjon de cristaux suivant | i ie lites de maniére
symeétriq i

Les typep suivants ont été. ide

a) macle électrique

cristgl de mun et

présd

crista bnt une

inverpgi

3.18
coefficignt infrarouge de valeur «
coefficient (appelé valeur a ») établi en déterminant la relation entre les absprptions
de deux|lohgueurs’d'onde: lI'une avec une absorption minimale due a l'impurgté OH,
I'autre avec une forte absorpiion due a la presence dimpuretés OH dans le réseau
cristallin. L'impureté OH crée des pertes mécaniques dans les résonateurs et sa
présence est corrélée a la présence d'autres impuretés inductrices de pertes. La valeur a
est une mesure de la concentration en OH et est corrélée aux pertes mécaniques
attendues en raison d'impuretés du matériau. La valeur a du coefficient d'absorption
infrarouge est déterminée a l'aide de I'équation:

1 T
o =—log—
t T2

ou
a estle coefficient d'absorption infrarouge;

! est|'épaisseur de I'échantillon de coupe Y, exprimée en cm;


https://iecnorm.com/api/?name=3501b93fa9b89248882c9dc40ea4fde1

60758 © CEI:2008 -61-

I, est la transmission en pourcentage a un nombre d'onde de 3 800 cm~'! ou de
3979 cm~1;

T, est la transmission en pourcentage & un nombre d'onde de 3 410 cm~1, 3 500 cm~!
ou 3 585 cm~1,

3.19

cristal de quartz synthétique préébauché

quartz synthétique dont les faces X et Z ou Z' telles qu'elles ont été obtenues « aprés
croissance » ont été usinées planes et paralléles par sciage, dégrossissage, rodage, etc.,
pour répondre a des dimensions et a une orientation spécifiées

3.19.1
barreau|Y préébauché
barreau ge quartz qui a été préébauché a partir d'un barreau Y bru

3.19.2
barreau |Z préébauché
barreau ge quartz qui a été préébauché a partir d'un barr

3.20
surface de référence
face qug l'on a préparée pour déterminer
préébauc¢hé par rapport a I'axe cristal

barreau

4 Spé

4.1 V4dleurs normalisée

411 Orientation du

Les valeurs nor
obtenueg par ro
coupe Z
derniers

coupes
coupe paralléle a la petite face rhomboédrique z,
oupe Z + 5° et coupe Z + 8°30', I'axe Z' des trois
e indiqué a la Figure 2.

4.1.2

La densité i i (mesurée comme indiqué en 4.2.5.3) pour chaque classe ne
doit pas iewre aux valeurs données pour la gamme de dimensions
correspo a la chasse indiquée, comme le montre le Tableau 1.

Classe /gamme Densités par cm?
dimensionnelle
10 a 30 30a70 70 a 100 >100
um
Il 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

Les utilisateurs qui exigent, dans une classe, une ou plusieurs gammes de dimensions
peuvent exprimer cette exigence en citant la classe suivie de la gamme de dimensions
appropriée.
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4.1.3 Indications de qualité par la méthode d'absorption infrarouge, a4, %3535,
03410
La valeur (valeur a) du coefficient d'extinction d'absorption infrarouge d'un cristal de

quartz synthétique (mesurée suivant 4.2.6) doit étre conforme a la colonne appropriée du
Tableau 2, pour a5, O3555, OU Q3410 POUr les différentes classes:

Tableau 2 — Indications de qualité par la méthode
d'absorption infrarouge pour les classes

Maxima Avant 1987°
Classes 6 L
U3500 Ugces Q10" unités
a 0,026 0,015
A\ 0,033 0,024
B 0,045 0,050
C 0,060 0,069
D 0,080 0,100
E 0,120 0,160
i N \t/ .

a Ceg valeurs du facteur de qualité Q, obtenues p des mesuxrgs/ de et une corrglation
empirique, ont été d'usage courant avant 1987. Elles ét es iei comme étiquettes
antgrieures pour maintenir la continuité a veers \le/ changementpour préconiser les
étiquettes a. a est la mesure physique désormais utiliség p contrbler et spécifier la gualité
d'uh quartz synthétique. /\

N/

Les limites d'essai données ci-dessug soit ¢ pondent aux limites de azg54g, goit sont
inchangdes (a l'exception des classes Bet DYy’par rapport aux valeurs de fagteur de
qualité Q@ données dans ig El 60758. Cette premiere| édition
désignaif certaines de ce s de facteur de qualité Q minimal en
unités 106, comme sujit;

A = 3,0;
B =22

C=18;

D =14 (ré
E=1,0(

4.1.4

La cour bbtenue
par la d¢termina t 35 °C
par rapp = 5 quence
doit étre comme indiqué ci-dessous:

— variation relative de fréquence a 15 °C: (+0,5 & +1,5) x 10°5;

— variation relative de fréquence a 35 °C: (-0,5 a -1,5) x 10°6.

Les mesures doivent étre effectuées conformément a 4.7.3 de la CEl 60122-1.

4.1.5 Densité des canaux de corrosion p

Lorsqu'elle est exigée, la densité des canaux de corrosion, p, par cm2 (mesurée comme
décrit en 4.2.8), pour chaque classe doit correspondre aux valeurs répertoriées dans le
Tableau 3.
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Tableau 3 — Densités des canaux de corrosion pour les classes

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

4.2 Exigencesetméthodesdemesure
4.2.1 Orientation

io Eangle

L'orientation du germe doit suivre les directions spécifiées
inférieurg a 30' par rapport a la valeur nominale.

4.2.2 Polarité

La polarité du germe doit étre spécifiée: droite ou gauche (vQir

4.2.3 Dimensions d'un cristal de

Les dimensions doivent étre mesurée pieds a
coulisse|a pointes qui permettent le age quartz
synthétid

4.2.3.1

La dimer

4.2.3.2

La dime|
maximal

Z' doit étre spécifiée comme étant la dimension
dans la plus grande zone X (voir Figure 1c).

4.2.3.3

La dimer ‘ot doit étre spécifiée comme étant la dimension minimale| suivant
l'axe Z o [

4.2.3.4 Dimension Z,, ouZ' ..

La dimension doit étre telle que spécifiée (voir Figures 1c et 1d).

4.2.3.5 Dimension suivant I'axe X

La dimension brute suivant I'axe X doit étre telle que spécifiée (voir Figure 1c).

4.2.4 Dimensions du germe
4.2.4.1 Dimension Z ou Z'

La dimension Z ou Z' (c'est-a-dire I'épaisseur) du germe de coupe Z ou de coupe Z'
obtenue par rotation doit étre inférieure a 3 mm, sauf spécification contraire.
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4.2.4.2 Dimension X

La dimension X du germe doit étre telle que spécifiée.

4.2.5 Imperfections
4.2.51 Macles

Il ne doit pas y avoir de macles électriques ou optiques dans la région utilisable. La
présence de macles doit étre vérifiée par inspection visuelle.

4.2.5.2 Félures et fractures

Il ne doi{ pas y avoir de félures ni de fractures dans la région utilis ence de

félures eft fractures doit étre vérifiée par inspection visuelle.

4.2.5.3 Densité des inclusions

Les deux méthodes de mesure suivantes sont utilisées ¢ igir l'une

ou l'autré.

Méthoddq 1

Les incld hns des
volumes ulaire a
grossiss dans un champ circulaire ou
carré d'une échelle réticulaire étalonnée ons des
particulep; C bnd noir
mat en retrait est néce ire. Aut i e fraction
adapté (f = 1,55 environ) ok . hent les

moyens pppropriés d pour le

comptagg. :
Méthoddq 2

Lorsqu'il a méthode 1, les cristaux sont comparés| a des
échantill afé cereprésentatifs de chaque gamme de classes, par immersion
dans un [lj i sfraction adapté (r» = 1,55 environ) pour la transpargnce ou
par applicati tel liquide sur la surface. Les échantillons de référence doivInt faire
I'objet d' e fe fournisseur et I'utilisateur. L'Annexe C présente un ¢xemple
de la prdcé du choix des échantillons de référence.

4.2.5.3.1 e

Lorsque le contrble de qualité exige que soit déterminée soit la densité des inclusions,
soit la densité des canaux de corrosion, et parce que les colits en termes de durée,
temps de travail et argent sont considérables, on établit normalement, par accord entre
le vendeur et l'acheteur, un plan d'échantillonnage non seulement des barreaux mais
aussi des régions de ces barreaux.

Il est clair que le contrdle le moins colteux a privilégier est celui correspondant a une
situation dans laquelle la densité des inclusions ou des canaux de corrosion est
nettement inférieure aux limites d’essai, les prélévements étant alors rares. Mais de
telles situations sont rarement atteintes; aussi, pour un contrdle approprié des densités,
est-il nécessaire d'exiger parfois des stratégies de contrbéle plus rigoureuses, de les
trouver, les développer et les faire agréer mutuellement par le vendeur et I'acheteur.

Des méthodes statistiques irréfutables sont exigées pour répondre aux exigences
d'essais agréés de l'assurance de la qualité et donner la certitude que le nombre de
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cristaux et de volumes ou I'on opére le comptage est suffisamment représentatif. Les
procédures d'échantillonnage et les essais statistiques d'assurance de la qualité étant
décrits dans de nombreux ouvrages, les principes qui les guident ne sont pas détaillés
ici.

4.2.5.3.2 Echantillonnage du lot

Habituellement, pour I'échantillonnage d'un lot et pour représenter sa population, on
choisit un ou plusieurs barreaux. Le nombre de barreaux choisis doit étre fonction du
nombre de barreaux dans le lot, du type de cristaux, de I'application prévue, de I'écart
entre les densités d'inclusions du lot dans chaque gamme de dimensions moyennes et
celles souhaitées, et de I'exigence liée au NQA nécessaire pour prouver suffisamment
que la densité d'inclusions du lot dans chaque gamme de dimensions doit-étre inférieure
aux limitpes fixées pour la classe applicable. Le nombre de barreaux .de Iec ntillon doit
étre représentatif du lot en fonction des densités d'inclusion. Si rter de

cette regle, il faut faire comme si les densités d'inclusions étai tes et
non plusjfaibles.

4.2.5.3.3 Volumes dans un barreau

Un groupe de volumes est ensuite choisi dans chs ; chrantillon|pour le
comptage des inclusions. Les limites du volum s, par la surface du
champ fgcal du microscope (ou d'un carré aux di su)€) et, en profondeur,
soit par|la hauteur du barreau soit par Ie d lage en longueur de la
profondelg Il est nécessjaire de
détermin ages seront cumulgs. Pour

la sélect nd€ d'inclure principalement les
régions me montré a la Figure 3) dont le
matériau ne pas écarter de ces régjions les

volumes
minimum, é

de volumes par barreau d¢oit, au

L'emplag au doit étre réparti uniformément dans son

espace de la densité des inclusions en fon¢tion de
ces variables indépg X 2aux de quartz synthétique typiques (voif Figure
3a) sont i i ] axe Y et courts dans la direction des axes| X et Z.
Normale ariation de la densité des inclusions apparait dans|le sens
de croiss exemple la dimension Z dans la zone Z (Figures 1a et 3).
Ainsi, pq ande dimension dans l'axe Z, les régions échantillons
doivent ¢ iSi diverses distances Z du germe pour assurer que la garTme des
dimensigns 7 barreau est bien représentée par les volumes échantillons du
groupe. De ¥ variation notée selon Y ou X doit étre échantillonnég¢, si de

telles vafiations~sont présentes.

Pour une bonne repartition des volumes echantillons dans un barreau typique, on
marque la plus petite surface X de lignes transversales Z' perpendiculaires au germe a
des intervalles réguliers de 10 mm, sur toute la longueur Y de la surface. Les volumes
échantillons pour le comptage des inclusions sont choisis selon les besoins a l'intérieur
de chaque rectangle formé par les marques et les surfaces du cristal. Pour la localisation
des volumes échantillons a diverses distances du germe dans les cristaux de petites
dimensions (lorsqu'une zone Z mesure moins du double du diamétre du champ du
microscope), il convient d'alterner proximité et éloignement du germe. Pour des cristaux
plus grands, il convient de choisir les volumes selon Z dans son domaine de fagon que
chaque gamme de dimensions d'inclusions soit représentée dans les volumes
échantillons. Différents plans d'échantillonnage fréquemment utilisés sont donnés a
I'Annexe A.
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4.2.5.3.4 Comptage des inclusions

De l'intérieur du rectangle marqué ou le comptage est effectué, on balaie le champ de
vision circulaire ou carré au choix, verticalement selon la hauteur X choisie et dans le
domaine de réglage en profondeur du microscope, de la fagon suivante.

Si I'échantillon est un barreau Y dont la hauteur suivant X est relativement petite, les
balayages seront effectués en plusieurs endroits suivant Z dans le sens de la longueur
(sous éclairage latéral, la petite surface X dirigée vers le haut). En commencgant dans un
rectangle placé a l'un des bouts de la zone utilisable, on effectue un comptage des
inclusions dans un volume cylindrique (ou parallélépipédique) X. En partant un peu
au-dessous de la surface X (et en mettant a part le matériau de surface), toutes les
inclusions visibles dans le foyer sont classées par catégorie et le comptage est effectué

par catégorie dans les dimensions exigées par le client: 10 um a 30 q 70 um,
70 um 3 niveau
inférieur lon la
régle pré édure
est ensu

Dans ch fouvées
aux diffé ir, pour
chaque ombres
trouvés nés et
enregistn tela est
désiré ol qi X e$ maximales et minimales
d'un barr 9

4.2.6

On cons sorption
infraroud u 3 585
est la mésure de nombre
d'onde dhoisi 9 cm—1
Sachant|que a varie issance
totale Z |[des cris ribution
dans le lot pour{es\es moyen
ou a Z mlaxi

Les deu hutre.
Méthode

Le nomblrend'onde est fixé et les données de transmission positionnelles sont mlesurées

par balayage de I'échantillon.

Méthode 2

L'échantillon est fixe et les données de transmission sont mesurées a des nombres
d'onde choisis en plusieurs points de I'échantillon.

4.2.6.1 Préparation de la lame de coupe Y

Le cristal de quartz synthétique pour I'échantillonnage est monté sur un substrat, puis
découpé en lames a la scie a quartz, afin d'obtenir au moins une lame de coupe Y dont
I'épaisseur aprés rodage et polissage sera de 5 mm a 10 mm. 5 mm est une épaisseur
appropriée pour un matériau a valeur a élevée, permettant de résoudre les variations de
a. La valeur moyenne est pour les a moyens et I'épaisseur de 10 mm pour les matériaux
aux a les plus bas, permettant la mesure des faibles absorptions.
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Aprés le sciage, les deux faces principales de la lame sont polies, en utilisant, en
premier, un mélange homogene d'un abrasif de 25 um, et en second, un mélange
homogéne d'un abrasif de 3 um. On peut aller plus loin dans le polissage au besoin, de
préférence pour les bas a.

4.2.6.2 Etalonnage de spectrophotométre a infrarouge avec une lame de coupe Y
normalisée

Le spectrophotométre est mis en route. Aprés un temps d’échauffement et quand tout est
stabilisé, on procéde a son étalonnage. L'étalonnage quotidien normal inclut les réglages

limites de la transmission (0 % a 100 %) ou de I'absorbance (log T =10a 0), la vitesse
de deﬂlement du pap|er et la synchromsatlon du balayage de Iechantlllon En évaluation
et en utili : : ire peut
étre port hauteur
d'ouverty

Be sur demande a 5 mm pour Ies mesures des plus pet|tes :
re ne doit pas étre supérieure a la dimension X du gern

place en >'nonte
ensuite ¢

On affiche un nombre d'onde pour obtenir le fond ( C s de sorption
OH, mai : i ensuite
replacé (¢ istreur au
nombre nes de
croissang ). Dans
certains unique,
par exe , € e fond.
Si la tra:Le de balayage du fond n'est pas parfai et dans
le voisin i-ci i inci la lame
semi-pol la ligne
de référp dant le
balayagq. Le balayage ctement
effectué,| on ajuste leé\no cm-1 ou
3585cn ! (3 cm ). D papier
enregistieur re exploré
pour obtenir le & [dans la
bande d'absorption

Les valeurs é i ini S : ir de cette

analyse

1

épaisseur de lame de coupe Y en centimetres

ou
A* est la valeur de 3 800 ou 3 979 choisie;
A** estla valeur de 3 410, 3 500 ou 3 585 choisie.

NOTE 4 est le logarithme (base 10) de la fraction du faisceau incident absorbé par I'échantillon au
nombre d'onde souscrit.

Le spectrophotométre est considéré comme étant correctement étalonné lorsque les
lectures de a, ., et o, sont répétables avec une précision de + 0,004 unité de leur
valeur normalisée. Une correction normalisée peut étre calculée au besoin pour ramener
les lectures de l'instrument dans une tranche normalisée a une valeur acceptable pour
étre utilisée pendant les mesures en série.

4.2.6.3 Mesure d'essai d'une lame de coupe Y

Aprés un bon étalonnage, chaque lame inconnue préalablement préparée (polie de
préférence) est explorée aux nombres d'onde du bruit de fond et de la bande
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d'absorption des groupes OH choisie, en utilisant au besoin une fine pellicule d'huile
pour les lames semi-polies. Leurs valeurs a correspondantes sont calculées en
utilisant I'équation ci-dessus. Les régions exclues de cette détermination sont celles
situées a £+ 2,0 mm du centre du germe et celles de la zone de croissance au-dela
des dimensions appropriées du barreau préébauché.

4.2.6.4 Correction de la valeur alpha par un échantillon normalisé

La corrélation entre les équipements d'essai de chacun des fabricants ne peut pas
étre garantie par le seul respect strict de conditions et de procédures de mesure
uniformes. Par conséquent, il est nécessaire d'établir une valeur de correction pour a.
La valeur de correction recommandée est déterminée par chaque fabricant
référencant la procédure décrite dans I'Annexe E.

4.2.7 Caractéristiques fréquence-température

Les spégifications du résonateur a quartz permettant d'évalue S '1>es de
fréquende en fonction de la température doivent étre i nesures
devant 8tre effectuées conformément a la CEI 60122-1:

— fréquence
— localisation de I'éprouvette
— orieptation de la lame

— forme de la lame un coté

— dimeénsions latérales de la lame

— diametre de I'électrode

- varition de fréquen

— matiere de I'électrode

— poinfs supports
— finitijon de @rf

_  planité

deux coins opposés;

poOlie (la dimension moyenne des pjarticules
d'abrasif doit étre inférieure a 3 um);|ensuite,
attaque par I'acide a environ 200 kHz;

quand on éclaire en lumiére monochr¢matique
a travers un plan étalon de verre et qu'on
examine une zone circulaire de diametre égal
a 6 mm, le produit du nombre d'anneapx par la
fréquence exprimée en mégahertz ne|doit pas
dépasser 5 en lumiére jaune ou 6 en lumiéere
verte;

— parallelisme [es deux rfaces de la Tlame doivent étre
paralléles, a 10" prés;

— fermeture hermétiquement fermée dans une atmosphére
d'azote sec aux conditions atmosphériques
normales de température et de pression (voir
5.1 de la CEIl 60068-1: 1988).

La spécification particuliéere doit prescrire la pente maximale et minimale de la
caractéristique fréquence-température (Figure 4).

4.2.8 Densité des canaux de corrosion

La densité est mesurée en comptant le nombre de canaux, a l'aide d'un microscope
binoculaire de grossissement 35, dans une lame de coupe AT détachée du cristal de
quartz échantillon.
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4.2.8.1 Echantillonnage de cristaux d'un lot

Pour atteindre un niveau de fiabilité statistique spécifié, I'échantillonnage du lot doit étre
basé sur une méthode appropriee au cas des canaux de corrosion: la meéthode
statistique des NQA; en effet, la population des canaux de corrosion dépend et des
canaux dans le germe et du procédé de croissance du matériau autour du germe. |l est
préférable de sélectionner et de grouper les germes pour leur densité de canaux, et de
noter leur emplacement dans l'autoclave, ou de s'assurer que I'échantillonnage des
germes comme du matériau de croissance est adéquat; il est en effet possible que les
germes soient différents les uns des autres, sauf si I|'ensemencement est
intentionnellement contrélé.

4.2.8.2 Préparation de la lame de coupe AT pour I'attaque chimigue-

On déC(Jupe un cristal de quartz synthétique pour obtenir une lam

AT (a
35,25° 4 3° du plan Y) d'épaisseur a 10 mm. |l convient que ne de
préféreng /il soit
possible pndition
que la q ifé de la
lame do ¢ e X; la
profondelur du marquage doit étre telle que l'identité iSik igsage et
I'attaque|chimique.

Aprés le[sciage et le marquage, la lame est pd inci ,|d'abord
avec un S| ) Bvec un
melange tale du
quartz dpi 2 me est
ensuite nettoyée afin que l'attaque c¢himigq S S tes ses
faces, cq qui i S Vi ique.
4.2.8.3

Sous hof , gants,
lunettes, Ecipient
convena e pour une solution saturée a 75 °C + 2 °C. Le
bifluorur a 75°C £ 2°C a l'aide d'un bain a température
constantp. ili eire a revétement polytétrafluoroéthyléne (PTHE) pour
contréler e de a solution. Si on préféere différentes températures pour
I'attaque imi la durée de I'attaque en conséquence, affin que
I'exigeng '‘enlévement de matériau indiquée ci-aprés soit respectée.

La lame (polie et nettoyée) est plongée dans la solution satyirée de
bifluorurg d' a l'aide de pinces revétues de polytétrafluoroéthyléne (PTFE) ou
d'un support adapté inerte. Pendant I'attaque de I'acide, il convient d'agiter la golution,

ou de déplacer lentement (en gros a 25 mm par seconde) la lame. En principe, une durée
de 4 h est suffisante; elle dépend du nombre de lames et de la fagon dont on opére.
L'enlévement de matériau doit au minimum se limiter a 0,10 mm de |'épaisseur totale et
au maximum a 0,12 mm. Il faut faire en sorte que l'attaque soit uniforme; ce qu'on doit
vérifier périodiqguement dans le temps et de visu. Lorsque I'opération est terminée, on
enléve la lame de la solution avec les pinces revétues de PTFE et on la rince a l'eau
chaude (85 °C); puis on la nettoie a l'acétone et, au besoin, avec d'autres agents de
nettoyage. La lame est alors préte pour un examen visuel direct.

4.2.8.4 Méthode de comptage des canaux de corrosion

On place une grille de carrés de dimensions connues allant de 0,25 cm x 0,25 cm
a 0,50 cm x 0,50 cm sur la lame de coupe AT dans la zone de croissance Z indiquée a la
Figure 3a. Si on le veut, on peut la placer dans la partie rectangulaire de la zone Z a la
hauteur du germe. Il convient d'exclure du comptage les carrés de la grille situés
a £ 2 mm de l'axe central du germe.
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Chaque lame est examinée a l'aide d'un microscope binoculaire de grossissement 30 a
40 sous un éclairage puissant, dirigé sur la lame dans ses plus petites directions X. Il
faut faire attention de bien régler le microscope sur la face supérieure de la lame afin
d'éviter de compter des intersections de canaux dans la partie inférieure. On compte les
canaux de corrosion dans chacun des carrés en se servant du systéme d'ajustement du
microscope pour obtenir une vision claire. Quand tous les carrés ont été comptés, on
calcule la valeur moyenne que l'on convertit en moyenne par centimétre carré, p, en
multipliant par 16 pour des carrés de 0,25 cm x 0,25 cm ou 4 pour des carrés de
0,50 cm x 0,50 cm, etc. le nombre de carrés dans 1 cm?Z.

4.3 Marquage

Chaque cristal de quartz synthétique doit porter les indications suivantes marquées
clairemept sur une grande ou petite surface X;

a) nom gu fabricant ou marque commerciale;
b) orientation du cristal;
c) polar(té du cristal:

RH ppur quartz droit ;

LH pour quartz gauche ;

d) si specifié, autres informations telles que:

identification du lot;

Ces exig teur.

5 Spé
5.1 V3

5.1.1

Les écar
inférieur$ a,0,2

a dimension spécifiée le long des axes X et Z ou Z' doivient étre
ir Figure 8).

5.1.2 Planéité de la surface de référence

La surface de référence doit avoir une planéité a 0,2 mm prés ou comme spécifié. Il
convient d’utiliser avec beaucoup de 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).

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
I'axe cristallographique spécifié (voir Figure 9).

5.1.4 Excentricité du germe

La position du germe dans le cristal de quartz synthétique préébauché est montrée a la
Figure 10.
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5.2 Exigences et méthodes de mesure
5.2.1 Barreaux de quartz brut utilisés pour les barreaux de quartz préébauché
Les matiéres premiéres pour le quartz synthétique préébauché doivent étre conformes

aux valeurs normalisées, en relation avec les exigences et méthodes de mesure de
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 l'aide de pieds a coulisse ou
de micrométres en mesurant en trois points, I'un étant approximativement placé au milieu
de lI'axe Y et les autres répartis symétriquement suivant I'axe Y.

5.2.3 dentification sur la surface de référence

L'identification doit étre marquée sur la surface de référence eh sa\prése ;Yirmée
par insplection visuelle. Le contenu de la marque d'ide ode de
marquage doivent faire I'objet d'un accord entre le fournisse

5.2.4

La plané bsurage
de plané

5.2.5

L'écart g tre mesuré par un équipement de
mesure d'angle aux rayons_X.

5.2.6 Excentricité du ge

L'excentricité du~ ge 5 faces
préébaughées “ : adapté
peut étrg appliquésu

5.3 Cqg

Les conditi icant et
['utilisat

5.3.1

Dans le [codé de marquage des quartz synthétiques préébauchés, le numéro di lot de

croissance des quartz doit étre mentionne.

5.3.2 Emballage
Les utilisateurs doivent recevoir dans un méme emballage les quantités de quartz

synthétique préébauché dont les dimensions le long des axes X et Z ou Z' sont du méme
type et qui proviennent du méme lot de quartz.

5.3.3 Lot de confection

Il est recommandé que les quartz synthétiques préébauchés, lorsqu'ils sont livrés en
grande quantité, soient obtenus a partir de cristaux de quartz provenant du méme lot.
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6 Regle d'inspection pour le cristal de quartz synthétique et le cristal de

quartz synthétique préébauché

6.1 Reégle d'inspection pour le cristal de quartz synthétique brut

6.1.1 Inspection

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

6.1.2 Essai lot par lot

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

6.1.2.1 Inspection de groupe A

Le programme d'essai pour l'inspection de groupe A est donné dans\|

L'échant|llonnage statistique et l'inspection doivent étre confor A\ la
tels que convenus entre l'acheteur et le vendeur.

Tableau 4

EV6(0410 ou

Il est pefmis d'utiliser les échantillons pour les esSais desgroupe A\comme échantillons

pour les jessais de groupe B.

Tableau 4 — Conditions et exige
a l'essai lot\parJlot.po

irapplicables

de

Dimens|ons minimales ND“
maximalep spécifiées pour |

4.2.3.1

Essai D ou Caondition d'e sﬁ\ c NQA Exigences
ND performance
%
N

cristal de|quartz synthétique 4.2.5.1
4.2.5.2

Macles .2.5.1

Félunes et fracture > 4.2.5.2
ncl\usi\BQs\ ND I 0,4 4.1.2

NOTE Lep n é& de\paragraphe pour les conditions d'essai et exigences de performance ren
I'Article 4 de lasprésente horme.
D: destructif

oient a

ND: non destructif
NC: niveau de contrble

NQA: = niveau de qualité acceptable

6.1.2.2 Inspection de groupe B

Le programme d'essai pour le groupe B est donné dans le Tableau 5 ou sinon il est

I'objet d'un accord entre I'acheteur et le vendeur.

Il est permis de choisir les échantillons pour le groupe B parmi ceux qui ont été essayés

dans le groupe A.
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Tableau 5 — Conditions et exigences d'essai applicables
a lI'essai lot par lot pour le groupe B

Condition Critéere d'acceptabilité pour la Exigences de
E . D ou d'essai taille d'échantillon performance
ssai ND
N (o
Evaluation de la qualité | D 4.2.6 Un ou plus, selon l'accord 0 4.1.3

par la méthode de la

mesure du coefficient

d'extinction infrarouge
a

entre l'acheteur et le
vendeur, a condition qu'un
échantillon représente le
groupe de grande taille
destiné a I'application

Densité degs—ecamatx—de
corrosion

D

ILJIII uu 'J:UD, OC:UII :Ia\.uuld
entre l'acheteur et le
vendeur

/>:>
»

NOTE Lep numéros de paragraphe pour les conditions d'essai et exigences

a I'Article 4 de la présente norme.

N: taill¢ d'échantillon (barreau Z ou barreau Y)

C: critgre d'acceptation (nombre de défectueux autorisé)

D: desfructif

ND: non|destructif

performan e\raq;f(’ent

Les mesures de la densité de cana

les mémes échantillons.

6.2 Ré

lot.

6.2.1 Essai Io:za
6.2.1.1 Lot d' of:

Un lot d'inspe
préébaug¢hé prod

La matié
valeurs
présente

e

6.2.1.2 Exigences relatives a l'inspection

ent étre effectyées sur

lot par

hétique

me aux
e de la

Le programme pour I'essai lot par lot est donné au Tableau 6.

L'échantillonnage statistique et l'inspection doivent étre conformes a la CEl 60410 ou
tels que convenus entre I'acheteur et le vendeur.
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Tableau 6 — Conditions et exigences d'essai applicables a I'essai lot par lot

Exigences de
NQA
Essai D ou Condition d'essai NC performance
ND %
Dimensions et tolérances ND 5.2.2 1] 0,4 51.1
Planéité de la surface de 5.2.4 51.2
référence
Tolérance angulaire sur la
fex 5.2.5
surface de référence
Excenfricité du germe 526
Vérificatign de l'identification Q
de la suifface de référence 5.2.3 I 0,1 N
i ewe

ND noh destructif

NC niyeau de contrble

NOTE Lep numéros de paragraphe pour les conditions d'essai et e ormance renvpient
a I'Article $ de la présente norme.
D deptructif

NQA niJeau de qualité acceptable

A\1%4

7 Lignes directrices pour I'util sal@d \cr@l de quartz synthétiqu

7.1 Geénéralités

7.1.1 Vue d'ensemble

ctablies afin de répondre au désir, générplement
bricants, de disposer de lignes directrices qui
e cristal de quartz synthétique. Leur but nfest pas
d'expliquer les procéde iques/de fabrication du résonateur a quartz ni de fappeler
toutes lep propriéte

Les crist quartz synthétique sont obtenus par la méthode hydrothermale a gradient
de tempeérature.

Une chambre sous pression (autoclave) est partiellement remplie de solution alcaline
(par exemple Na,CO; ou NaOH) a la température de la chambre. Les germes sont
placés en haut et les éléments de quartz nutritifs en bas de l'autoclave. Ensuite,
I'autoclave est fermé hermétiquement et chauffé, la température du haut de l'autoclave
étant maintenue inférieure a celle du bas. De cette fagon, le soluté nutritif est transporté
par des courants de convection et déposé sur les germes.

La forme, les dimensions et les propriétés physiques des cristaux obtenus dépendent de
I'orientation, des dimensions du germe et des conditions de croissance. Un bon contréle
de la croissance permet d'assurer l'uniformité des dimensions et de la forme ainsi que
I'homogénéité de la qualité.
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7.2 Forme et dimensions du cristal de quartz synthétique
7.21 Désignation des axes et faces du cristal de quartz

La littérature et les normes nationales présentent des différences dans le choix des axes,
de la polarité et des systémes d'axes utilisés pour décrire le cristal de quartz. La Figure
5a montre un cristal de quartz avec toutes ses faces naturelles, mais celles-ci ne sont
pas toujours présentes dans le quartz synthétique. La Figure 5b représente les faces du
quartz synthétique. Suivant l'orientation des germes autour desquels les cristaux de
quartz se sont développés, ceux-ci ont une apparence physique considérablement
différente de celles indiquées sur les Figures 5a et 5b.

7.2.2 Germe

Plusieurg orientations normalisées des germes sont choisies, d
résonatejurs a quartz les plus fréquemment utilisés p
économifjuement. Les cristaux de quartz synthétique obtenus\a
coupe Z|ou de germes paralléles a la petite face rhomboédfique\Z sa
utilisés pour la fabrication de résonateurs a quartz a haute fréquen
de cisaillement d'épaisseur et de résonateurs a quartz
mode dg cisaillement plan. Les cristaux obtenus a
utilisés pour les résonateurs a basse fréquence,
Dans un| cristal synthétique, le germe est habitlellger
formé def bulles et d'inclusions.

7.2.3 ormes et dimensions

des faces de crdissance
d'un cristal cultivé sur un germe
de coupge Z de petite dimensi . e de coupe Z a des proportions
différentgs ou lorsqu'o iN dlautres coupes, la forme des [cristaux

Les crigtaux de quartz synthétique bru

produits jest différentel.

Les dimsg nsions G nthétique sont définies par les trois dimensions
nominalgs: X, Y (qu : Z\ Celles-ci sont respectivement les dimensions| suivant
les trois comme l'indique la Figure 6. Les dimensigns sont

choisies i 5 omie dans le procédé de croissance et a obftenir un
bon ren ioh des éléments cristallins. Mais il convien} de se

rappeler ont matiére a discussion entre le fabricant et 'utilisateur.
Comme§ thétigue brut posséde des faces de croissance telles que I face m
ou la fa ités de l'axe Y ou Y', la dimension effective utilisée |pour la
fabricatic istaiyx piézoélectriques est inférieure a la longueur nominale.

Une mesure 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'obtenir des tolérances serrées sur ces dimensions. Pour ces raisons, lorsque
les tolérances exigées par l'utilisateur sont plus serrées que celles que le fabricant peut
respecter, on doit envisager la possibilité d'utiliser le matériau sous la forme semi-ouvrée
(quelquefois appelé quartz prédimensionné ou préébauché).

7.2.4 Zones de croissance

Le dépdt de soluté sur chaque face de croissance est continu et parfois sensiblement
uniforme. Mais ce dépoét s'effectue de fagon différente suivant les zones. Il en résulte des
régions dont la croissance s'est produite le long de directions différentes et qui
possédent des propriétés différentes. Parmi les zones de croissance les plus
fréequemment citées dans cette 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 vibrant en cisaillement d'épaisseur ou en cisaillement plan,
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entiérement ou presque entiérement dans la zone Z, et de faire en sorte que seul du
quartz de zone Z soit placé sous l'électrode de I'élément fini. La petite zone X est de
qualité inférieure et n'est habituellement pas utilisée pour la production des résonateurs
a quartz haute fréquence.

Les Figures 3a et 3b montrent la fagcon de découper le bloc de quartz afin d'obtenir des
lames de coupe AT et de coupe X en tenant compte des zones de croissance.

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

L'imperfection de la structure et celle chimique du quartz synthétique dépendent des
conditions_de croissance, des dopants utilisés et particulierement /deJa vitesse de
croissange; il en résulte deux conséquences pratiques importantes premierement, le

coefficient d'extinction du quartz, alpha, peut étre détérioré jrandes
valeurs);| deuxiémement, I'angle de coupe nécessaire pou értaine
caractéristique fréquence-température peut ne pas étre consta

Le factelir de qualité QO d'un résonateur a été tout d'abord isé d qualité
du matérniau. Un résonateur a quartz fabriqué comme le ré e b quence

normalisge a 5 MHz, 5éme partiel, permet d'assurer que ité reflete
les pertds d'énergie internes mais non celles du 2 Erences

mineureg d'une technique de fabrication a I'autre. <K ur a quartz ¢tant de
grande dimension, il est parfois impossi € 2

Lorsque | les coefficients d' extmctlon 3 W € acceptés et utilisés [comme
indicatedrs du facteur de qualité Q , j mplacé presque complétement les
mesures|directes de QO , pacité et des avantages qu'ils prgsentent
pour carpctériser les prod . ites_zo deCroissance peuvent étre mgsurées,

les détai a c€ peuvent étre résolus; les essfais sont
dans I'en le i i Oteux et sont effectués plus rapidement.

La dispefrsi g i svient trés réduite et comparable a ¢elle du
cristal d z quand 3500 est inférieur a 0,06/cm (classe C). Aussi,|de tels
cristaux 1 la production de résonateurs a quartz haute
fréquenc istiques de température.

Un bon ¢ v S e croissance assure l'uniformité des valeurs alpha dans un
méme loft’o fon. chantillon du lot de production doit inclure un des [cristaux
de quar hetiq 3nt I'épaisseur maximale le long de I'axe Z ou Z'. Le ghoix de
cet échanti ie¢ au fait que les valeurs alpha sont proportionnelles a la vitesse de
croissange., (Ainsi, le)cristal ayant I'épaisseur maximale aura la valeur alphal|la plus

SAinsi, pour la plupart des applications, suffit-il d'effectuer le$ essais
par écharmtittormmayge:

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

7.4 Autres méthodes de contrdle de la qualité du cristal de quartz synthétique

Il existe différentes méthodes pour controler la perfection de structure du cristal de
quartz synthétique, mais les relations quantitatives entre celles-ci et les caractéristiques
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électriques d'un résonateur a quartz n'ont pu étre établies parfaitement. La méthode
d'absorption du rayonnement infrarouge décrite ci-dessus, utilisable pour évaluer la
qualité, constitue une exception.

7.4.1 Inspection visuelle

Il convient d'éviter la présence d'une grande quantité d'inclusions dans I'élément de
quartz.

7.4.2 Méthode d'absorption du rayonnement infrarouge

Certains radicaux inclus dans le réseau cristallin absorbent le rayonnement infrarouge a
des nombres d'onde déterminés. Le radical d'impuretés le plus courant dans le quartz
synthétique est l'ion hydroxyle OH dont la quantité peut étre établie pfficient

d'extinctjon infrarouge pour un nombre d'onde choisi dans la gam cm-1 et
3600 cn’

Iy a dn rapport entre la concentration de radicaux
mécaniques dans le quartz; aussi existe-t-il une corrétati n et le
facteur de qualité Q0. La Figure 7 présente une courb age apjec des
points de mesure sur cette courbe. Un réétalo S ! rapporte qu'un
déplacement égal a -0,01 sur |'axe des alpha Aj pour donher des
facteurs de qualité Q réalistes des résonateurs 2

énergie

L'absorption infrarouge est habituellement Uré a’zone Z. La strudture du
cristal dans la petite zone X différant™de celle I'absorption dans cps deux
zones edt différente.

Il conviept aussi de noter/q icient d'extinction infrarouge pedit varier
avec le dhoix:

e des dimensions d

e dela positio{c} 2e’la mesure par rapport a la position du germe;
e du pl
e del'h
e du bi

Un cyc4
synthétig

« Round Robin » de mesure de coefficient a du| quartz
airement que chaque spectrophotométre infrarouge dopne ses
valeurs p iais, qui peuvent étre corrigées a l'aide de lames étajons de
référence ommandé d'établir une corrélation entre le fournisseur de quartz et

|'utilis atewren—ce—gui-concerhretestames—otalonsissues—dd ouhd-Rob

7.4.3 Méthodes diverses

La méthode de contréle par attaque chimique, largement utilisée pour détecter les
macles dans le quartz naturel, n'est pas exigée dans le cas du quartz synthétique ou les
macles sont trés rares. La méthode peut étre utilisée pour révéler les figures de
corrosion et les canaux de corrosion utilisables pour mesurer le nombre de dislocations.
L'irradiation gamma ou X est utilisée pour observer la distribution d'ensemble des

1 Les chiffres entre crochets renvoient a la Bibliographie.

2 ce cycle « Round Robin » a été effectué entre 1990 et 1992 par le comité d'études 49 de la CEIl (groupe
de travail 5).

3 Pour plus d'information sur la méthode et les lames étalons «, contacter le comité d'études 49 de la CEI
(groupe de travail 5) ou un comité national.
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impuretés. L'intensité de la pigmentation noire due a lirradiation dépend de la
concentration des impuretés et de la zone de croissance.

Les diagrammes de diffraction aux rayons X donnent des renseignements utiles sur la
perfection des cristaux. Une basse valeur du coefficient d'extinction a produit des
diagrammes de Laue mieux définis lorsqu'on utilise un faisceau divergent de rayons X.

La topographie a rayons X par la méthode de Lang est utile pour déterminer la
distribution des défauts de structure.

Toutefois, il convient de noter qu'il n'existe pas de relation quantitative entre toutes ces
méthodes et les caractéristiques électriques du résonateur a quartz terpaan

7.5 CILsses du point de vue du coefficient d'extinction

Six class
quartz d¢
a quartz
aussi bie
sont utill
principalp

7.6 CI
ca

7.6.1
Cinqg clag

optiques
photolith

gitement

La class ualité a

ondes de

La classle Il est ¢ icati S 4 quartz
professid i S

7.6.2

Six class
quartz é
1 et 2 s els que
résonateurs/a haute frequence fondamentale ou dispositifs a ondes acoushcues de
surface (OAS) haute fréquence ou pour des traitements technologiques specifiques, tels
que l'attaque chimique. La classe 3 est appropriée pour la plupart des applications
techniques des résonateurs a quartz. La classe 4 est appropriée pour la plupart des
applications générales des résonateurs a quartz.

classes

7.6.3 Teneur en aluminium

Une faible concentration en AI** (impureté de substitution occupant un site de Si“) a
aussi comme corollaire une diminution des ions monovalents de compensation de charge
qui I'accompagnent (Na® et Li* principalement). Une vérification de cette concentration
peut étre exigée lorsqu'il est nécessaire que le produit soit résistant a I'assombrissement
dd au rayonnement ou aux variations de fréquence.

La concentration d'aluminium s'exprime en atomes d'aluminium par million d'atomes de
silicium. Pour le nettoyage de I'échantillon, on ne doit pas utiliser de produits acides qui
Oteraient en premier lieu les impuretés.
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La concentration d'aluminium dans le quartz peut étre déterminée parfaitement a la fois
par des méthodes spectrochimiques et par des méthodes physiques. Les premiéres
comprennent dans I'ordre de leur développement: I'absorption atomique (AA), le plasma
a couplage inductif (ICP) et le plasma a courant continu (DCP). Toutes ces méthodes
permettent également la détection d'autres métaux que I'aluminium. Elles nécessitent
une habileté technique du laboratoire, si I'on veut obtenir des résultats précis, surtout
quand la concentration d'aluminium est faible. La sensibilit¢é de ces méthodes est
améliorée par trempage préalable des échantillons de SiO, dans une solution de fluorure
d'hydrogéne (HF) (qui détache le silicium par dégagement du gaz SiF) entrecoupé de
cycles a blanc pour éviter le dépdt indésirable d'impuretés provenant du fluorure
d'hydrogéne.

Les méthodes physiques comprennent: la résonance des spins des éltectrons (ESR),

appelée | aussi résonance paramagnétique des électrons (EPR), ion du
rayonnement infrarouge dans un échantillon électriquement purifié ture de
I'azote liquide. En outre, des informations qualitatives au moins, ues a
partir deJcomparaisons des régions de croissance X assombri

Les méthodes spectrochimiques et physiques nécessite e autres
I'utilisatipn d'un équipement spécialisé dont le colt ne i ar des
laboratoires qui en feront un usage isa ' > iner la
concentrption d'aluminium dans le quartz doit rechercher équipé
en specfrochimie disposant d'un personnel ha ¢ ié, s oire de
physiqug équipé d'un EPR. De l'un ¢ ) i fenir de
bons réspltats.

Un soin particulier doit étre pris dan sure de

la conceptration en Al pour éviter que drautressi : i i . xemple,
on ne chlpisira qu'une se le germe. Habituellement|c'est la
zone Z dfe croissance q

7.6.4 Quartz électrique

AI¥*-M* (un ion : sation de charge), qui est un défaut dans I¢ quartz,

se transforme en . e Rion alcalin est dissocié par le rayonneme:“. Cette
H B ’ . 3+ +

transformation supk laxation élastique dans le centre Al -M" et augmente la

constant eht de fréquence du quartz est déclenché pour cette
raison pg ais ce déplacement peut étre réduit si les ions alchlins du
quartz S alable par balayage gtraitement de diffusion de| champ
électriqu) p X er la transformation de AI°*-M* en AI**-OH ou en Alf-e". Le

quartz traité --- age est appelé « quartz electr|quement pur|f|e ». Lg quartz
atellites
opérant |dans’ un ent de
vieillissement des fre b ine I'ion
alcalin a haute température par application dune haute tension continue dans la
direction de I'axe Z et élimine I'ion alcalin du quartz suivant I'axe Z.

7.7 Rédaction des commandes

Les caractéristiques suivantes doivent étre spécifiées a la commande (Les classes et les
valeurs normalisées doivent étre utilisées de préférence).

a) Cristal de quartz synthétique brut ou cristal de quartz synthétique préébauché

O

Type du quartz (RH ou LH)

(¢)

d) Dimensions

)
)
) Orientation du germe
)
e)

Classe du point de vue du coefficient d'extinction
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f) Spécification des classes supplémentaires; seulement lorsqu'elles sont exigées.

Petite face rhomboédrique z —l

Petite
zone X X
: N Grande
- N zone X
Zone S
IEC 2008/08
Figure 1a — Section L a l'axe Y
A
Zeti| || @ =—_—.
' .
—
Figure 1c

Figure 1d — lllustration de la dimension

théoriques d'un cristal de quartz
u a partir d'un germe de coupe Z

2011/08
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AxeY =

-81-—

= Axe

Petite

face
rhomboédrique \

Germe de coupe z (petit
face rhomboédrique)
(coupe AT

@z

Quartz cl

e

Germe de coupe Z
par rotation

Y

homboédrique z

X-cut

Axe Y {

Quartz droit

Dans Te conoscope: anneaux en
contraction (oculaire tournant dans le
sens horaire)

Dans le polariscope: analyseur tourné
dans le sens contraire des aiguilles
d’une montre

Anneaux en expansion (oculaire fournant

dans le sens horaire)

Analyseur tourné dans le sens horaire

Figure 2 — Désignation des faces et des axes d'un cristal de quartz

IEC 2012/08
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Figure 3a — Emplacement des lames de coupe A hétique droit
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