Etat de I'art et objectifs

Dans ce chapitre, nous présentons, dans un premier temps, le principe de base des miroirs
interférentiels multicouches. Dans un deuxieme temps, nous décrivons I'état de lart des
multicouches concues pour des énergies comprises entre 180 et 530 eV, ainsi que la principale
problématique de ces multicouches dans cette gamme spectrale. Dans la troisieme partie de ce
chapitre, nous verrons comment les composants optiques asphériques revétus de multicouches
réflectives permettent de focaliser des rayons X. Finalement, nous décrirons le principe général de
I'application pour laquelle des composants optiques ont été développés au cours de cette these :

'analyse par microsonde électronique (EPMA : Electron Probe Micro Analysis).
Principe des miroirs interférentiels multicouches

Un miroir interférentiel multicouche est généralement constitué d’un empilement périodique de
deux matériaux (cf. figure 1), dont le matériau le plus absorbant est dit « réflecteur », et I'autre est
dit « espaceur ». Le principe des miroirs multicouches est le suivant : si une simple interface ne
reflete qu’une petite fraction d’'un faisceau de lumiere incident, une multicouche ayant un grand
nombre d’interfaces pourra générer une réflectivité substantielle si toutes les portions réfléchies par
ces interfaces s’additionnent en phase. Une telle interférence constructive se produira a un angle de
rasance et une longueur d'onde (ou énergie) voulus si les épaisseurs des couches satisfont la loi de

Bragg corrigée :

2dsint9‘/1— _2?-0 = ml aveco << 1,k<< 1,k<<delta (1.2)
sin

oumest un entier représentant I'ordre de Bragg,

A la longueur d’onde du rayonnement,
0 I'angle de rasance,
i 'indice complexe moyen de I'empilement, ii =q)1+ i k ou k est le coefficient d’absorption

et (1-0) la partie réelle de l'indice.
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Chapitre 1 : Etat de I'art et objectifs

D’apres I'équation de Bragg, nous pouvons constaterle miroir multicouche de périodeest
un élément dispersif : chaque longueur d’onde phague ordre de Bragg est réfléchie a un angle
particulier. Cependant, en raison de I'absorptiore longueur d’'onde est réfléchie pour une plage
angulaireAB8. Une multicouche peut étre caractérisée par $ect@ité et sa résolution angulaire
AB/B a une longueur d’'onde donnée ou, si nous regardangle fixe, par sa résolution spectrale
AN/,

Ay Ay A A
'y 3 7
a \/ b, //«'/,
9\\ ////X/‘
Z 7
7
/
b N/
4 \/ ! Substrat
aO \/ bO Matériau 1 : réflecteur, absorbant
Matériau 2 : espaceur, peu absorbant

() (b)

Figure 1 (a) Schéma d’un empilement multicouchegb@ont les amplitudes de I'onde incidente et de leond
réfléchie sur 1a¥"“interface. (b) Sélection d’une longueur d’oidear interférence dans une multicouche
périodique, sous une incidence rasdnte

Le pouvoir réflecteur d’'une multicouche est promomel au contraste optique entre les deux
matériaux constituant I'empilement, c’est a diraifférence entre leurs indices de réfraction et
leurs coefficients d’absorption (R An?2 + Ak?). Les indices varient de maniére trés abrupte au

voisinage des seuils d’absorption.
2. Les multicouches dans la gamme spectrale 180-530 eV

Dans la gamme spectrale comprise entre 180 eV(®eY3 six seuils d’absorption principaux
sont a considérer : le seuil K du bore (E = 188%¥,6,59 nm), le seuil K du carbone (E = 284 eV,
A = 4,36 nm), le seuil{du scandium (E = 398 e¥,= 3,11 nm), le seuil {du titane (E = 453 eV,
A= 2,74 nm), le seuil 4 du vanadium (E = 512 e\, = 2,42 nm), et le seuil K de I'oxygéene
(E =543 eV,A = 2,28 nm). Les multicouches développées poue ag@inme d’énergie ont des

périodedd de I'ordre de 1 & 10 nm, selon I'énergie et I'endfincidence du rayonnement incident.
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Chapitre 1 : Etat de I'art et objectifs

Dans la littérature, la plupart des multicoucheasdeette gamme spectrale sont utilisées en
incidence proche de la normale. La figure 2 reprieseine revue des réflectivités mesurées en

incidence normale pour les principaux couples dénzax étudiés dans cette gamme d’énergies

[1].

Incidence Normale

45 ¢ Co/C
'B C 'S¢ Ti 1V ¢ Cr/C
40 - 3 3 E 3 3 Cr/Sc
| | | | | Cr/TI
S35 | | | | |
S l l l l l ACrV
@ 307 i i i i i A GelC
225 | | | | La/BAC
g 20 - .:’ i i i i M_o/B4C
z : ‘ S "N
g 15 1 | f | | | m Ru/B4C
g 0 A vie
54 bl ? 1 1 wiB4C
1 1 o 1 L o W/C
O ‘ T T ‘ T T ‘\ \‘ T ‘ ® W/SC

150 200 250 300 350 400 450 500 550
Energie (eV)

Figure 2 Résultats expérimentaux de réflectivités mesurgésagdence normale sur différents couples de
matériaux dans la gamme d’énergie 180-530 eV [1].

La fabrication de multicouches de faible périodepesticulierement utile en incidence normale
pour la gamme spectrale appelée « fenétre de B€@84 eV < E < 543 eV), définie par les seuils
d’absorption du carbone et de I'oxygene. Cette gammpectrale est particulierement attractive pour
la microscopie X ayant des applications en bioloBie effet, un trés bon contraste peut étre obtenu
a partir de cellules biologiques vivantes, car $aiption de I'oxygéne (et donc de l'eau) est tres
faible dans cette gamme d’énergies alors que lipltism des cellules biologiques qui contiennent
du carbone est élevée. De tels miroirs multicouememcidence normale peuvent aussi étre utilisés
pour des applications en astronomie (télescopes )Ewur la lithographie X, et pour les
diagnostics de plasmas denses.

D’aprés les résultats montrés en figure 2, nouy@asi remarquer que la meilleure réflectivité
expérimentale en incidence normale est de 39,3%hprdu seuil d’absorption du bore pour une
multicouche La/BC, obtenue par Y. Platonov (Osmic). En ce qui comede seuil d’absorption du
carbone, la plus haute réflectivité expérimentRle=(14,8%) a été obtenue par I. Artyukov [2] avec
une multicouche Co/C. Proche du seuil d’absorptdanscandium, une trés bonne réflectivité de

31,2% a été obtenue par F. Salmassileé I'aide d’'une multicouche Cr/Sc. Une seule valkde!
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Chapitre 1 : Etat de I'art et objectifs

réflectivité (R = 17%) proche du seuil du titanépgbliée a ce jour et a été obtenue par F. Salmass
et al. a l'aide d’'une multicouche Cr/Ti. Finalement, em qui concerne le seuil d’absorption du
vanadium, F. Salmassi &t ont obtenu une réflectivité de 9,1 % a a I'aidlend multicouche Cr/V.
Nous pouvons remarquer que toutes ces multicoucbeSennent le matériau correspondant au

seuil d’absorption proche duquel la multicouchedesttinée a réfléchir.

Ces couples de matériaux peuvent aussi étre esligbur des incidences plus faibles. La
figure 3 représente une revue des réflectivittsunées pour des incidences rasantes de 45°
(cf. figure 3(a)) et de 20 a 30° (cf. figure 3(Ppur les principaux couples de matériaux étudiés
dans cette gamme spectrale. Ces multicouches stanment utilisées pour la spectroscopie de
photoélectrons, pour des analyses X des matértameffet, I'utilisation de miroirs multicouches
permet d’obtenir de tres bonnes performances, mmdant le bruit de fond dans une large gamme
spectrale, spécialement entre 180 et 530 eV. Pesirédergies supérieures a 500 eV, les cristaux

naturels sont utilisés.
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}B }C }Sc }TI }V }B }C }Sc }T| }V
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Figure 3 :‘Résultats expérimentaux de réflectivités mesurgepdlarisation s) sur différents couples de
matériaux dans la gamme d’énergie 180-530 eV, gesiincidences de 45° (a), et pour des incidences
rasante entre 20° et 30°.

Contrairement aux multicouches en incidence quasnale, il y a trés peu de données
bibliographiques sur les multicouches en incidemnutes faibles pour la gamme spectrale comprise
entre 180 et 530 eV, notamment pour des anglestsada 20 a 30° (cf. figure 3).

22



Chapitre 1 : Etat de I'art et objectifs

Etant donné que, pour satisfaire la loi de Braggsdeette gamme d’énergie, la période des
multicouches doit étre de quelques nanometresriteipale problématique est l'influence de la
rugosité interfacial@rx sur les propriétés réflectives des multicouchesutdisant le modéle de

Debye-Waller, cette influence peut étre approxiuh&éa maniére suivante [2] :

R=Rhexp{—%ﬂ (1.2)

ou, R est la réflectivité du pic de Bragg d’ordra I'énergie considérée,
d la période de la multicouche,

R, est la réflectivité théorique supposant des iate$ parfaites [3].

L’équation (1.2) montre que la rugosité interfagiakyx réduit drastiquement la réflectivité
lorsque la périodel de la multicouche devient faible, et ceci spéaint pour des périodes de
'ordre de quelques nanometres. Un exemple de atinnk effectuées pour des multicouches de
périoded différentes, optimisées pour un angle rasant dedf montre I'influence de la rugosité

interfacialeoryx sur la réflectivité des multicouches est représentfigure 4.

— (La/B4C)x400,
d=3.47nm E=183.3eV

— (Cr/Sc)x400,
d=1.61nm E=392.4eV

Réflectivité normalisée
o
(03]
|

0 T T T T T T
o o1 02 03 04 05 06 07 08 09 1
Rugosité interfaciale oRry (M)

Figure 4 iInfluence de la rugosité interfaciadgy sur la réflectivité, pour des multicouches Cr/StaB,C
de périodes d différentes, optimisées pour un aagient de 80°.

Afin d’améliorer la rugosité aux interfaces des ftigouches il est nécessaire d’optimiser
expérimentalement le procédé de dépbt et plusiméthodes peuvent étre utilisées [4, 5, 6, 7, 8J.

Ces méthodes seront détaillées au chapitre 3.
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Dans ce mémoire nous nous intéresserons a I'étudld aptimisation de miroirs multicouches
destinés a étre utilisés pour sélectionner les i@&Emissions suivantes :
- laraie d’émission K du bore (E = 183,3 €V), se trouvant juste avaselgél d’absorption K
du bore (E =188 eV),
- laraie d’émission K de I'azote (E = 392,4 eV), se trouvant juste aveuseuil d’absorption
K du scandium (E = 398 eV),
- et la raie d’émission & de I'oxygene (E = 524,9 eV), se trouvant justenava seuil

d’absorption K de 'oxygéne (E = 543 eV).
3. Les composants optiques asphériques pour les ragenhXUV

Afin d’effectuer une focalisation par réflexion, laurface réfléchissante (revétue de
multicouches) doit étre courbe. Pour des inciderqmeshes de la normale, un miroir concave
sphérique peut étre utilisé pour obtenir une banmege d’'un point objet sur I'axe optique. Ceci
n'est plus le cas si le point objet est loin dex¢’aoptique, et les aberrations (astigmatisme,
aberrations sphériques, coma) deviennent imposggmier des angles d’incidence rasants [9, 10,
11]. Il est possible de réduire ces aberrationsible incidence, par l'utilisation d'un miroir
asphérique, d’'une paire de miroirs cylindriquescades axes de révolution perpendiculaires, ou de
systemes a sections coniques [12]. De la méme mearileest possible d’asphériser [13] les
surfaces des miroirs initialement sphériques ésli€n incidence normale, afin de limiter les

problemes principalement dus aux effets d’abematgphériques.

Des systemes couramment utilisés pour effectuerfoceisation par réflexion en incidence
normale peuvent étre de type Schwarzchild (combimai de deux miroirs sphériques
concentriques) [13, 14, 15], ou encore de typehRiteChrétien (combinaison de deux miroirs

hyperboligues, le plus souvent utilisé pour dessigdpes) [13].

Les systemes les plus couramment utilisés pourcteffe une focalisation par réflexion en
incidence rasante a partir de deux (ou plus) sesfaphériques ou asphériques sont de deux types.
Le premier type, connu sous le nom de KirkpatrideB (KB) [9, 16, 17], est composé de deux
réflecteurs dont les plans méridiens sont perpeitalies (croisés). Le second type, connu sous le
nom de Wolter [18, 19], utilise une combinaison slefaces a sections coniques coaxiales et

confocales.
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Le probléme principal de ces systemes est |'utibsade deux réflecteurs, ce qui engendre des
pertes de réflectivité par rapport a l'utilisatidiun seul réflecteur. L'idée de ce travail de thése
d’utiliser des surfaces ellipsoides afin de foealidans deux dimensions avec une seule réflexion
un point objet en un point image. Ce type de seripsoide a déja été utilisé en incidence quasi-
normale § = 6°) au sein du Laboratoire Charles Fabry destitat d’Optique par D. Joyeux at.

[20], pour la réalisation d’un microscope interfétiel permettant d’effectuer de lI'imagerie d’un
plasma émettant a E = 89 eV< 13,9 nm).

4. Description et principe de TEPMA

La principale application des multicouches déveémspdans cette these est la microanalyse par
sonde électronique (EPMA : Electron Probe Micro lsia).

Cette technique est basée sur la spectrométrierajems X caractéristiques €mis par un
matériau excité par un faisceau incident d’électr@mi. figure 5). Le faisceau d’électrons incident
est focalisé sur I'échantillon & analyser, conatituainsi une sonde tres fine permettant une amalys
localisée a I'échelle du micromeétre (microsonde),n@éme a I'échelle du nanométre (nanosonde)
[21].

Les éléments de base de tout appareillage de maiysa X sont le systeme de production de la
sonde électronique, la platine goniométrique paanetun positionnement précis de I'échantillon,
le spectrometre des rayons X (cristal analyseusteaeur) associé a un systeme d’acquisition et de
traitement de données.

Le diamétre de la sonde sur I'échantillon dépenthdmurce d’électrons et du systéme optique
de focalisation. Avec un canon a électrons couplé&icolonne électronique constituée de lentilles
électromagnétiques, on peut descendre a un diag@gende de I'ordre du nanometre ou moins. I
faut toutefois que l'intensité totale du faisceauaident soit assez grande pour assurer un taux de
comptage sur le détecteur suffisant. Le volumd deti’échantillon est déterminé par la taille de |
sonde, par I'énergie des électrons incidents elgparopagation des électrons dans I'échantillon.

Deux types de spectrometres existent : le spectrené dispersion d’énergie (EDS) et le
spectrometre a dispersion de longueur d’onde (WDBuUs ne nous intéresserons qu’au second
type de spectromeétre (WDS) dans notre descriptibrfigure 5). Le spectrometre a dispersion de
longueur d’'onde est constitué d’un cristal monootateur, d’'un compteur proportionnel a flux

gazeux et d’'une chaine de comptage.
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Cristal

. analyseur
Faisceau

d’électrons .

Détecteur

O

Echantillon
a analyser

Figure 5 :Schéma de principe d’'une microsonde électronique.

Le cristal analyseur (cf. figure 5) effectue ungéquentiel en longueur d’onde selon la loi de
Bragg (2d sirb = mh). Il détecte les éléments du béryllium (Be, Z=4uaanium (U, Z=92). Un
spectrométre ne peut mesurer qu’une gamme de langiande restreinte, qui dépendra du type de
monochromateur utilisé. Pour pouvoir mesurer I'emtsle des éléments, un minimum de quatre
types de cristaux différents est nécessaire. Intgpament du choix du spectrometre, la qualité de
la mesure est fortement influencée par le type dstat analyseur utilisé, et ce, plus
particulierement pour les éléments Iégers. L'éroisgles rayons X par excitation électronique est
due a la réorganisation des électrons sur les mved&nergie de I'atome a la suite de I'éjection
d’'un électron de coeur. L’énergie des transitiorstébniques varie avec le numeéro atomique du
matériau. Ainsi, pour les éléments de numéro atoensupérieur a 9 (fluor), les raies d’émission
peuvent étre sélectionnées par des cristaux naturelr les éléments Iégers, de numéro atomique
4< 7 <9, dont les raies d’émission sont a faibles éesrgin utilise des cristaux synthétiques, tels
gue les multicouches.

L'avantage des multicouches est qu’il est possd#econtroler leur périodd lors de leur
élaboration, et donc de satisfaire la loi de Brapggr des éléments légers, qui requierent des
périodes plus grandes que les parametres de rdasgleristaux naturels. De plus, ces multicouches
permettent d’optimiser le rapport signal sur brait,choisissant un couple de matériaux adapté, ou
encore en concevant de nouveaux types d’empilempeaimettant de rejeter les raies d’émission
parasites.

La source de rayons X eémise par I'échantillon egtsgnent ponctuelle. Il est donc possible
d’utiliser un spectrométre a cristal analyseur isaat. Comme nous I'avons vu dans la partie 3 de
ce chapitre, I'utilisation d’'un composant optiquplérique tel qu’un ellipsoide nous permettrait de
focaliser les rayons X émis par I'échantillon saidétecteur, et ce dans deux dimensions avec une
seule réflexion. Ceci nous permettrait alors déectdr plus de flux, et d’atteindre des limites de

détection encore plus faibles.
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Comme nous avons pu le décrire dans ce chapitggdemétrie du montage EPMA permet de
focaliser les rayons X émis par un échantillon Isudétecteur. Afin de collecter le plus de flux
possible sur le détecteur, nous avons choisi datilune optique asphérique telle qu’un ellipsoide
de révolution afin de focaliser en deux dimensiamsc une seule réflexion les rayons X émis par
'échantillon. L'objectif de cette thése est de treetau point des revétements multicouches
performants, optimisés pour réfléchir une raie énmar un élément Iéger contenu sous forme de
trace dans un échantillon a analyser, et dontdasgeurs sont dites a gradient afin de compeaser |
variation d’angle d’incidence sur I'optique (cristalyseur). Pour cela, différentes étapes ont été
nécessaires. Dans un premier temps, nous avonmmispties procédés de dépdt des multicouches,
et donc leurs performances. Dans un deuxiéme temmss avons utilisé ces multicouches
optimisées afin de développer le procédé de démphdient de période au LCFIO, avant de le
transférer chez Xenocs. Ces deux etudes ont a@datréalisation de prototypes d’optiques pour
'EPMA. Ces derniers ont finalement été améliogges; I'ajout d’'un antireflet, qui a pour but de
permettre d’optimiser le rapport signal sur braislde I'analyse d’'un échantillon par EPMA.
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Chapitre 2 : Dispositifs expérimentaux

Dans ce chapitre les principaux dispositifs expéritaux utilisés au cours de cette thése sont
décrits. Dans un premier temps, les deux systemiess pour I'élaboration des multicouches sont
présentés et comparés. Dans un deuxieme temps pnégentons les moyens de simulation et de

caractérisation des multicouches.

1. Moyens d’élaboration des miroirs interférentielslticouches

Les miroirs interférentiels multicouches décritsnglace mémoire ont été déposés par
pulvérisation cathodique magnétron. Deux batisé&ts ont été mis a ma disposition, I'un localisé
au LCFIO (MP800S), l'autre chez Xenocs (TOM). Leuasactéristiques, avantages et limitations

seront présentés, apres une bréve descriptionimige de la pulvérisation cathodique magnétron.
1.1. Principe de la pulvérisation cathodique

La pulvérisation cathodique est un procédé basdaspulvérisation d’'une cible solide a partir
d’'un plasma généré dans un gaz a basse pressiope@@ristinguer deux types de pulvérisation
cathodique : la pulvérisation cathodique simpleleetpulvérisation cathodique en atmosphere
réactive. Dans le premier cas, le plasma est @gé dn gaz neutre (argon) et dans l'autre cas, dans
un milieu réactif. Suivant la nature de la cibke,plasma peut étre activé de trois facons : par la
génération courant continu (DC), par la générattame tension radio-fréquence (RF), et par la
génération courant continu pulsé (DC pulsé).

Dans le cas de la pulvérisation cathodique en cbwantinu, la cible du matériau a déposer
(cathode) est portée a une tension négative etidstrat sur lequel on désire réaliser le dépot
(anode) est relié généralement a la masse. Laeliié de potentiel appliquée entraine l'ionisation
du gaz (généralement de I'argon) par collisionsélestrons accélérés par le champ électrique avec
les atomes neutres. Un courant apparait alors kestideux électrodes. Les électrons sont attirés pa
'anode et les ions positifs par la cathode. Sdogphct de ces ions, la cible se pulvérise et des
atomes sont éjectés vers le substrat. Les méthdilisant une tension continue sont inapplicables

dans le cas de matériaux isolants. En effet, ibsae rapidement a la surface de la cible une zone
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Chapitre 2 : Dispositifs expérimentaux

de charges d’espace qui arréte le processus dérisation. Pour le dépot de matériaux isolants, la
pulvérisation cathodique radiofréquence (RF) opukérisation cathodique DC pulsé peuvent étre
utilisées. Dans le cas de la pulvérisation cathaglig@diofréquence, par I'application d’'une tension

haute fréquence (13,56 MHz), il se crée une tensainue et négative a la cathode dite tension
d’autopolarisation, grace a la différence de mubikntre les ions et les électrons. C’est cette
tension négative qui permet I'accélération des ms provoquer la pulvérisation de la cible. Dans

le cas de la pulvérisation cathodique DC pulsé&ldaharge est interrompue périodiquement de
facon a réduire 'accumulation de charge a la serfde la cible. Avec une fréquence de pulsation
adaptée (de 5 a 350 kHz), l'apparition de micrsaest réduite, et les procédés de dépbt en
atmosphere réactive sont plus stables [1].

Lors du parcours des particules éjectées de la oils le substrat, un nombre plus ou moins
important de collisions va modifier I'énergie ciiggte et la direction de ces particules, en fonction
de la pression du gaz. La probabilité de collissshsouvent exprimée par le libre parcours moyen
d’'une particule qui représente la distance moygmereourue par celle-ci entre deux collisions
successives. Ainsi, d’aprés la théorie cinétique gk, le libre parcours moyen (Ilpm) d’'un atome

de mass#/s qui traverse un gaz constitué d’atonvgsest donné par la relation suivante :

T p(coswg)z M,

lpm™ = 1+
KT 4 M

(2.1)
ou @ et g sont les diametres atomiques des atomes pulvéeisées atomes du gaz,la

températurelg la constante de Boltzmanngela pression du gaz.

Pour une pression donnée, lorsque la distance-élgetrodes est inférieure au libre parcours
moyen, les particules considérées ne subisserdegasllision. Dans ce cas, leur transport au sein
du plasma se fait selon un régime balistique. Loestp particule éjectée de la cible subit des
collisions, elle perd de I'énergie en se thermalisd son transport vers le substrat s’effectuensel
un régime diffusif. Des exemples de libre parcoommsyens en fonction de la pression du gaz

(argon) pour des atomes de chrome et de scandinihdsonés dans le tableau 1.
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pression du gaz (mTorr) pression du gaz (Pa) dpem) Ipmse(cm)

0,5 0,067 13,34 11,19

0,7 0,093 9,53 7,99
1 0,133 6,67 5,59
2 0,266 3,34 2,80
5 0,665 1,33 1,12

Tableau 1 : Exemples de Ipm des atomes de Cr®t g@ur différentes pression d’Ar.

Dans I'exemple décrit dans le tableau 1, la gamnesgmons donnée est celle généralement
utilisée sur les machines de dép6t utilisées auscda cette thése. D’'aprés les libres parcours
moyens calculés, nous pouvons remarquer que naus tnauvons dans un régime intermédiaire
entre les régimes balistique et diffusif. En fatsaarier la pression, nous pouvons alors passer d'u

régime a l'autre, et ce de maniéere continue.

1.2. Description des moyens de dépot
1.2.1 MP800S : machine de dépdét du LCFIO

Le systeme de dépdt MP800S, fabriqué par la soBigiEsys, est représenté en figure 1. Cette
machine a été spécialement concue pour élaborernmdgcouches de faible épaisseur, en
optimisant les vitesses de rotations, la stahilicanique et la stabilité des alimentations. Ele e
composée d’une enceinte de dépbt, d'un systememegye, d’'un sas de transfert, d’'un ordinateur
de commande et d’'une baie électronique. Ce systknupbt a été implanté dans la salle blanche
du LCFIO (Classe 1000) dans le cadre de Praxo (Holetiques des Rayons X d’Orsay) en

novembre 2002.

Figure 1 Photographie du systeme de dépdt MP800S
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L’enceinte de dépbt est un cylindre de 800 mm dendire qui posséde quatre cathodes fixes,
pouvant accueillir des cibles rectangulaires de0¥80) mnf (cf. figure 2). Les cibles sont
positionnées au fond de I'enceinte et le substas@ au-dessus des cibles lors du procédé de dépot.
Les distances des cathodes au substrat peuvenggtées de 5 cm a 10 cm indépendamment les
unes des autres. Deux des cathodes sont alimemi#esdes générateurs radio-fréequence
(13,56 MHz), et les deux autres cathodes sont alées par des générateurs en courant continu
(DC). Chaque emplacement des cibles est délimité@sm caches pour confiner le plasma et éviter
la contamination inter cible. Chacune des quatnkesiest équipée d’'un magnétron. Le magnétron
est un aimant permanent qui sert a confiner lestréles a la surface de la cible et permet de

travailler a plus basse pression.

Figure 2 Photographie des cibles

Le systeme de pompage principal est une pompe émygge. Le principe d’'un tel systéme est
de piéger les molécules dans un matériau absorbairttenu & basse température (11K). Afin
d’éviter la contamination des multicouches pendent élaboration, I'enceinte a été congue pour
fonctionner avec un vide résiduel inférieur & Iprr (1,33x10F P&), et des gaz de travail de trés
haute pureté. La pompe cryogénique est séparéeraeinte par une vanne tiroir motorisée. Ceci
permet d’isoler le systtme de pompage quand l'eteeist ouverte. Cette vanne tiroir est aussi
utilisée en cours de dépdt pour réguler automatigun la pression de travail. La gamme des
pressions de travail utilisée est comprise entéen@Torr et 10 mTorr. Trois types de gaz sont
disponibles (Ar, N, O,), I'argon est généralement le plus utilisé. Lesxdautres gaz sont utilisés
pour réaliser des dépbts réactifs.

P Concernant les unités de pression, nous nousregmns en Torr dans la suite de ce mémoire. Nquetans que
1 Torr =133 Pa.
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Le porte échantillon est animé d’un mouvement ¢aice (rotation planétaire) dont I'axe de
rotation est situé sur I'axe vertical de I'enceirf®®ur une puissance, une pression et une distance
cible-porte échantillon données, la vitesse detimytadu porte échantillon au-dessus de la cible
détermine I'épaisseur déposée. Le porte échanttlbomne aussi sur lui méme : il s’agit de la
rotation satellitaire (cf. figure 3), afin de s’assr que les épaisseurs déposées soient conssantes
un méme rayon de I'échantillon.

Pompe

Cryogénique
Canne de transfert Yogend

Vanne ftiroir
motorisée

Porte échantillon Beralionplancrake

<
=<

Porte-échantillon

Cibles
(a) Vue transversale (b) Vue de dessus

Figure 3 Schéma de principe du béti de pulvérisation.

Le profil d'épaisseur de la couche déposée sunldstsat est une caractéristique de la géométrie
de I'enceinte. Pour contréler le profil d’épaisseuwleux méthodes sont possibles. Une premiere
meéthode consiste a positionner un masque au degsusibles. Le probleme principal de cette
méthode est que pour chaque profil d'épaisseurdlésiest nécessaire de fabriquer un nouveau
masque. Une autre idée consiste a faire varieitégsse de rotation du plateau au cours de son
passage au dessus de la cible [2]. C’est cettendecsplution que nous avons choisie pour réaliser

les dépdts a gradient décrits dans ce mémoire.
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1.2.2 TOM : machine de dép6t de Xenocs

Le systeme de dépdt TOM (Thin Optical Multilayersyt une machine de dépdt a vocation
industrielle, représentée en figure 4.

Figure 4 Photographie du systeme de dép6t TOM.

Cette machine est constituée d’'un sas d’entréetiestes échantillons (sous vide secondaire),
d’'une enceinte de dép6t composée de plusieurs madubssédant chacun 3 cathodes fixes pouvant
accueillir des cibles rectangulaires (cf. figurels distance des cathodes au plateau transpdetant
substrat est de 10 cm. Les cathodes sont alimept¥edes générateurs en courant continu (DC).
Cependant, elles peuvent étre équipées d’'une dafiiiem DC pulsée, venant en substitution de
l'alimentation DC standard, dans le cas de dépanhdteriaux faiblement conducteurs ou pour des
dépots réalisés en mode réactif. Chaque emplacateaible est délimité par des caches refroidis a
'eau permettant de confiner le plasma et évitecdatamination inter cible. Chaque cible est
équipée d’'un magnétron constitué d’aimants perntanen

St || - R
- o V] —
<

Figure 5 Photographie des cibles recouvertes de cachedafmnitié en cuivre.
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Ce systeme comprend également un groupe de pompagehaque enceinte de dépbt et 2 PC
(visualisation et contrdle). Ce systéme de dépétéaimplanté dans la salle blanche de Xenocs
(Classe 1000) en janvier 2003.

Le systéme de pompage principal est une pompe torbleculaire. Ce systéme permet
d’obtenir un vide résiduel inférieur 2 1@ orr. La pression de travail est régulée par ktdée gaz.

La gamme de pression de travail utilisée est cagamntre 0,2 mTorr et 5 mTorr.

Le plateau porte-substrat est animé d’'un mouveni@éaire selon l'axe x des cibles.
L’entrainement du plateau se fait par un systemeoderoies et de poulies. La vitesse de passage
du plateau face a la cible considérée détermingaisSeur déposée pour une puissance et une
pression données. Afin de s’assurer de la bonneramité des épaisseurs de dépdt selon I'axe y
(voir figure 5 pour l'orientation des axes), dessouzes d’uniformité sont positionnés devant les
cibles. Pour obtenir le profil d’épaisseur désetos I'axe X, I'idée consiste a faire varier laegse

linéaire du plateau au cours de son passage facalide (profil de vitesse).

1.2.3 Comparaison des machines de dépo6t

La principale différence entre les deux machinesdéedts utilisées est leur géométrie.

Quelgues unes de leurs caractéristiqgues sont myges dans le tableau 2.

Caractéristique MP800S TOM
Géomeétrie Circulaire Linéaire
Densités de puissances (W/cm?) 0,2a1,0 15a3,5
Pressions de travail (mTorr) 0,7a10,0 0,2a5,0

Tableau 2 : Comparaison des caractéristiques dgsmaae dép6t du LCFIO (MP800S) et de Xenocs
(TOM).

La différence de géométrie de ces deux machinesédét joue de facon significative sur le
profil d’épaisseurs pouvant étre réalisé (uniforgm@adient suivant 1D ou 2D, gradient & symétrie
radiale) et la géométrie des optiques pouvantd&pesées (planes, sphériques, asphérique).
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Figure 6 Simulation de la trajectoire d’un échantillon agsles d’une boite d’émission de plasma de la

MP800S, pour un rayon donné.

La nature méme de la trajectoire de I'échantillan dessus d'une cible de la MP800S
(cf. figure 6) assure une bonne uniformité azineutpbur un méme rayon [3]. De plus, nous
pouvons constater sur la figure 7 un profil d’'unifiité radial avec une perte d’épaisseur de 4% sur
un rayon de 50 mm, pour un dép6t réalisé avec iiasse de passage de I'échantillon sur la cible
constante. L'utilisation d’'une variation de vitesde passage de I'échantillon sur la cible sur la

MP800S permet d’obtenir une uniformité de +0,5%tsurayon de 50 mm (cf. figure 7).

1,02 -

1,01 4

0,99

0,98 -

Epaisseur normalisée

0,97 -

A Sans variation de vitesse

0,96
¢ Avec variation de vitesse

0,95 T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60
Distance au centre (mm)

Figure 7 Uniformité radiale d'une couche simple de molybdéégosée sur la MP800S.

Le défilement linéaire du plateau dans TOM pern@bténir une uniformité de +0,49% (valeur
a ) sur 230 mm selon I'axe x de la cible, et de £@4ur 180 mm selon I'axe y (cf. figure 8),
pour un passage du plateau au dessus de la cibilesse constante et a l'aide d’un masque

d’uniformité selon l'axe y.
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Figure 8 Uniformité d'une multicouche Cr/Sc déposée sur T€2lldn I'axe x (a) et selon I'axe y (b).

Période d normalisée

Compte tenu des différences sur I'uniformité dgsod& la machine de dép6t de Xenocs (TOM)
est mieux adaptée que la machine du LCFIO (MP8Qagir effectuer un dépbt d'épaisseur
uniforme sur un substrat plan. Par contre, la MB866t mieux adaptée pour effectuer un dépot
d’épaisseur uniforme sur un substrat concave, paidq profil d’épaisseur pour une vitesse de
passage constante de I'échantillon au-dessus la e#b plus favorable. De ce fait, la variation de
vitesse a appliquer dans le cas d'un tel dépblasiiP800S serait moindre par rapport a celle a
appliquer sur TOM. Dans la méme logique, un défgpaisseur uniforme sur un substrat convexe

semblerait plus simple a réaliser sur TOM que aiP800S.

Les épaisseurs déposées sur la MP800S sont casstamtun méme rayon de I'échantillon. De
ce fait, la machine MP800S est tres adaptée peétirain substrat sphérique ou pour réaliser des
gradients d’épaisseurs a géométrie radiale. llitspaa contre difficilement envisageable de revétir
une optique avec des profils d’épaisseur de dépétdifférents selon les deux axes du plan de la
surface de l'optiqgue avec la MP800S. En revancbaype de dépbt est plus facilement réalisable
sur la machine de dépdét TOM. La géométrie de lahmacde Xenocs (TOM) est donc la plus
adaptée pour I'élaboration de dépodts dans le adelta fabrication d’optiques asphériques utilisées
pour des applications dans le domaine de I'EPMA; spront présentées dans ce mémoire

(cf. chapitre 4).
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