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Introduction

Introduction

La fiabilité des structures, la sécurité des installations et la qualité des produits constituent
des enjeux importants dans de nombreux secteurs industriels, par exemple I’aéronautique ou
le nucléaire. La détection d’un composant défectueux ou susceptible de le devenir lors de sa
fabrication ou pendant des inspections en service est cruciale. Les industries subissent
aujourd’hui une forte pression pour renforcer la fiabilité et la sécurité de leurs produits, tout
en améliorant leur rentabilité et productivité. Pour relever ce défi, la technique de contrdle
non destructif (CND) qui regroupe des procédés aptes a fournir des informations sur la santé
d’une piéce est indispensable. Parmi les techniques existantes, le contréle par courants de
Foucault (CF) occupe une place importante. Cette méthode consiste a exciter la piéce a
inspecter avec un champ ¢lectromagnétique et a recueillir avec un capteur la réponse du

milieu a cette excitation.

Le contrdle industriel nécessite aujourd’hui de détecter de défauts de plus en plus petits et de
plus en plus profonds dans la matiére, tout en diminuant le temps de contrdle afin d’améliorer
la fiabilit¢ des inspections. En CND par CF, la détection utilisée actuellement est
majoritairement inductive sous forme d’un bobinage. Néanmoins cette technologie présente
des limites de performance dans les basses fréquences d’excitation. Dans ce contexte et afin
de repousser les limites actuelles du CND par CF, de nouvelles technologies de capteurs de
champ magnétique sont investiguées pour étre adaptées aux contraintes du CND. Ces
technologies de type magnéto-résistance ou magnéto-impédance, issues de filieres de
fabrication collective, présentent une haute sensibilité et résolution spatiale et laissent
envisager des perspectives intéressantes en termes de performances de détection et de
réalisation multi-éléments. Avec ces technologies, des fissures plus petites et/ou situées dans

des zones difficiles d’accés pour le controle pourront étre détectées.

Le projet CANOE, financé par I’Agence Nationale pour la Recherche (programme PNano
2010-2014) s’inscrit dans ce contexte en proposant des avancées techniques permettant de
fiabiliser les filieres de fabrication des capteurs CF a base de nano-composants magnétiques.
L’objectif du projet CANOE est de développer des technologies de capteurs magnétiques
innovantes permettant de réaliser un systéme de controle par courants de Foucault plus
performant que les systémes actuels en termes de détection, de résolution, et de vitesse. Ce

projet aboutit a la réalisation de démonstrateurs intégrant des magnéto-résistances a effet
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géant (GMR) et des magnéto-impédances (MI). Il fédere huit partenaires:

» Le Laboratoire d’Intégration des Systémes et des Technologies du CEA (CEA-LIST)
assure la coordination du projet, la conception, I’intégration et I’évaluation des sondes.

» L’industriel THALES TRT et I'unité mixte CNRS/THALES développent les procédés
technologiques liés a la réalisation des capteurs a base de magnéto-résistance a effet
géant (GMR).

» Le Laboratoire de Génie Electrique de Paris (LGEP) et I’'Institut d’Electronique
Fondamentale (IEF) assurent la conception et réalisation de capteurs a base de
magnéto-impédance (MI) en technologie intégrée.

» Les industricls AREVA et EADS IW apportent leur expertise métier et le contexte
applicatif au projet, et évaluent les sondes sur des cas d’application industriels.

» La PME STATICE participe a I’intégration des sondes a courants des Foucault, et assure

le transfert industriel des technologies développées.

Mes travaux s’inseérent dans le projet CANOE et se déroulent conjointement entre deux
laboratoires (IEF et LGEP), dont les domaines d’expertise sont complémentaires. La
thématique de la thése est I’étude de I’effet de magnéto-impédance et le développement de
micro-capteurs magnétiques pour la détection de défauts enterrés dans les matériaux
métalliques en utilisant la technique du CND par CF. Il consiste a développer une filicre
technologique de réalisation de microsolénoide 3D autour d’un capteur magnétique en
utilisant le transfert du film par report, ce qui permet d’atteindre des propriétés inégalées pour
les capteurs MI en couche mince. La présence de cet ¢élément permet de polariser le capteur
pour travailler autour d’un point de fonctionnement optimal (la réponse des capteurs MI n’est
pas lin€aire). Le principe de fonctionnement de ces capteurs est basé sur un phénomene
¢lectromagnétique, associant effet de peau et magnétisme. Ils sont constitués d’un matériau
conducteur enrobé d’un matériau ferromagnétique. L’impédance ¢€lectrique de 1’ensemble,
lorsqu’un courant traverse le conducteur, est particulierement sensible au champ magnétique

extérieur. L organisation de ce mémoire est présentée comme suit :

» Le chapitre 1 présente la technique du CND par CF puis une étude bibliographique sur
le capteur MI ainsi que les parameétres importants influengant son comportement.

» Le chapitre 2 décrit la technologie de fabrication de micro-capteurs MI a base de
Finemet. Les capteurs de type de tri-couches sont réalisés par pulvérisation cathodique
et structurés par lift-off bicouche.

» Le chapitre 3 est consacré a la caractérisation électrique en champ magnétique continu

ou alternatif sur des capteurs réalisés en utilisant une méthode de démodulation
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d’amplitude.

Le chapitre 4 porte sur une étude préliminaire de la fabrication et de I’intégra
microsolénoide placé autour d’un capteur MI. Le microsolénoide est
croissance ¢électrolytique de cuivre. L’intégration du capteur dans le micr
assurée par une technique de transfert par report.

Le chapitre 5 décrit la fabrication et la caractérisation électrique ainsi‘que la simulation

de micro-capteurs MI a base de permalloy. Les capteurs de type ches sont

réalisés par croissance électrolytique de permalloy et de cuivre. L&slmulation est

effectuée par implantation du modéle de Landau-Lifshitz-Gil code de calcul
¢lectromagnétique par ¢léments finis donnant l’impédang apteur en fonction du
champ magnétique externe afin de se confron résultats  obtenus

expérimentalement.

&
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Chapitre 1: Etat de D’art

Chapitre 1

Etat de I’art de la technique de controle non destructif et

des capteurs a effet de magnéto-impédance

1.1 Introduction

La capacité a détecter des petits défauts dans les matériaux métalliques en utilisant la
technique de contréle non destructif (CND) implique une haute résolution spatiale et une
grande sensibilité des capteurs a employer. A cet effet, nous avons réalisé une étude et un
développement de capteurs basés sur le phénomeéne physique de magnéto-impédance (MI)
dédiés a cette application. Dans ce chapitre, nous présenterons tout d’abord les techniques de
CND, notamment par courants de Foucault puis les différents types de capteur magnétique en
comparant leurs caractéristiques techniques. Par la suite, nous décrivons le principe physique
impliqué dans le fonctionnement de capteur MI. Un état de 1’art sera présenté sur les
recherches relatives a ce sujet effectuées en France et a D’international. Enfin nous
analyserons les facteurs permettant d’optimiser ’effet de MI, c’est-a-dire, la géométrie des
capteurs, le traitement thermique des couches magnétiques, ’anisotropie et les effets

magnétostrictifs.
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1.2 Controle non destructif par courants de Foucault

Les industries subissent aujourd’hui une forte pression pour renforcer la fiabilité et la sécurité
des produits, tout en améliorant leur rentabilité et la productivité. Ainsi le controle non
destructif (CND) est une nécessité dans tous les secteurs ou la sécurité et la qualité des
produits sont primordiales : aéronautique, nucléaire, construction automobile, domaine

ferroviaire, installations de raffinerie...

1.2.1 Le CND et techniques employées

Le contrdle non destructif est un ensemble de techniques qui permettent de caractériser 1’état
d’une piece ou d’un matériau sans les dégrader, les modifier ou les détruire pendant la
production ou I’utilisation. Dans le cadre de cette étude, cela consiste a controler une picce
industrielle pour détecter la présence de défauts pouvant remettre en question la conformité
de la piece a la fonction qui lui est dévolue. Ces défauts peuvent étre, par exemple, des
fissures, des porosités, des inclusions ou de la fatigue mécanique etc. Il existe plusieurs
techniques pour le CND (ultrasons, courants de Foucault, rayonnements ionisants etc.), le
Tableau 1-1 présente une comparaison entre certaines techniques qui sont utilisées le plus

fréquemment dans 1’industrie.

Technique Domaine d’application Avantages Inconvénients

Grande sensibilité

et controle rapide  Faible sensibilité a la

Ultrasons Majorité des matériaux o o .
pour des épaisseurs  détection de porosité
importantes
Courants de . Automatisation, Interprétation des
Matériaux conducteurs ) )
Foucault Rapide signaux

) L. ., . L Interprétation des
Micro-ondes Matériaux diélectriques Automatisation

signaux
Rayonnements . Grande résolution, Cont,
- Tous matériaux ] L
1onisants Cartographie Sécurité
Tous produits a surface R Uniquement défauts
Ressuage . Simplicité )
accessible débouchants

TABLEAU 1-1: Comparaison entre différentes techniques de CND
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Dans le cadre de cette étude, la technique du CND par courants de Foucault est utilisée pour

inspecter les défauts en surface ou enterrés dans les pieces métalliques.

1.2.2 Configuration de test CND par courants de Foucault

La technique du CND par courants de Foucault implique 1’induction de courants de Foucault
dans le matériau conducteur a inspecter par I’application d’un champ magnétique alternatif et
la mesure simultanée de la déformation du champ magnétique liée a la présence de défauts
dans la piece contrdlée. La profondeur d’analyse dépend de la fréquence des courants, par
I’intermédiaire de 1’épaisseur de peau dans la piece a contrdler (de ’ordre de 100 kHz a 1
MHz pour les défauts surfaciques et de 100 Hz a 10 kHz pour les défauts enterrés). La Figure

1-1 représente la configuration classique du CND par courants de Foucault.

Sonde

. @ >

Courants de Foucault

Piéce contr6lée (conducteur)

FIGURE 1-1 : Configuration de contréle non destructif par courants de Foucault

Le principe des courants de Foucault nécessite I’emploi de deux fonctions : 1’excitation
(émetteur) et la réception (récepteur). L’ensemble de ces deux fonctions constitue la sonde.
Elle peut étre a fonction double (le méme dispositif, généralement une seule bobine, réalise
les deux fonctions) ou a fonctions séparées (deux dispositifs assurent séparément les deux
fonctions). Pour la sonde a fonctions séparées, 1’émetteur, typiquement une bobine, génere un
champ ¢électromagnétique pénétrant a I’intérieur de la piece contrélée en créant des courants
induits (courants de Foucault) au sein de cette piece a I’image des spires. Ils engendrent a leur
tour un champ magnétique de réaction qui s’oppose au champ d’excitation. Ce champ
présente une déformation en présence de défauts dans la piece contrdlée, ce qui est détectée

par le récepteur.

La technique de CND par courants de Foucault connait aujourd’hui une profonde mutation
pour répondre aux industries trés demandeuses d’un accroissement des performances des

controles. L enjeu réside dans la détection de défauts de plus en plus petits (< 100 um) et de
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plus en plus profonds (enterrés sous plusieurs mm), tout en diminuant le temps de controle
afin d’améliorer la rentabilité¢ des inspections. Typiquement, des bobines sont utilisées pour
la détection. Elles ne sont cependant pas adaptées a la détection de défauts profonds, car les
fréquences d’inspection doivent étre faibles (du fait de I’effet de peau) et le champ a détecter
extrémement faible (de 10 nT a 1 uT). Les bobines présentent des limites de performances du
fait de la diminution de leur sensibilité avec la fréquence d’excitation et la taille du bobinage.
Elles sont par ailleurs majoritairement mono-¢lément, ce qui impose des inspections
coliteuses en temps liées au balayage de la surface de la piece contrélée. Par conséquent, de
nouvelles technologies de capteurs innovants de champ magnétique (capteurs de
magnétorésistance géante (GMR), a magnétorésistance tunnel (TMR) et a I’effet de
magnéto-impédance (MI)) sont investiguées. Ces technologies, présentent une haute
sensibilité¢ et une grande résolution spatiale, et offrent des perspectives intéressantes en
termes de performances en détection et de réalisation multiéléments grace a la fabrication
collective. Ces dispositifs permettront de repousser les limites actuelles du CND par courants
de Foucault. Ainsi des fissures plus petites et/ou situées dans des zones difficiles d’acces pour

le controle pourront étre détectées.
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1.3 Capteurs magnétiques

Le récepteur de la sonde a mesurer un champ magnétique alternatif le plus commun est des

capteurs magnétiques. Une grande gamme de capteurs magnétiques est maintenant disponible
p gnetiq g g p gnetiq p

sur le marché. Leurs applications sont trés variables non seulement en fonction de leur cott

mais dépendant aussi de leur sensibilité, résolution, plage de mesure ... Nous présentons ici

quelques exemples de capteurs magnétiques pour comparer leurs caractéristiques principales.

>

Capteur a effet Hall: L’effet de Hall concerne I’apparition d’une différence de
potentiel aux bornes d’un matériau conducteur ou semi-conducteur lorsqu’un courant
traverse ce matériau et qu’un champ magnétique est appliqué perpendiculairement. Cette
tension est proportionnelle au champ d’induction magnétique. A cet effet, le capteur a
effet de Hall permet de détecter le champ magnétique en mesurant la tension créée dans
le matériau [POPO 04].

Capteur inductif : Le capteur inductif permet de détecter un champ magnétique par la
mesure d’une différence de potentiel aux bornes d’un bobinage, générée par la variation
de flux magnétique grace au phénomene d’induction par la loi de Lenz-Faraday [PERE
01]. II est largement utilisé, du fait de son faible cofit et de la simplicité de mise en
ceuvre.

Capteur a magnétorésistance anisotrope (AMR) : La magnétorésistance anisotrope
est caractéristique d’un film ferromagnétique mono-domaine (& anisotropie uniaxiale)
trés mince (quelques dizaines de nm) déposé sur un matériau conducteur. Cela permet
de détecter un champ magnétique orient¢ dans le plan grace a la variation de la
résistance du matériau avec 1’angle entre 1’aimantation et le champ appliqué [TUMA
01].

Capteur a magnétorésistance géante (GMR) : La magnétorésistance géante a été
découverte a la fin des années 80 par les deux récents prix Nobel A. Fert et P. Griinberg
[BAIB 88, GRUN 86]. Elle est observée dans des structures multicouches constituées
d’un matériau conducteur entre deux couches ferromagnétiques avec des aimantations
antiparalléles, une couche piégée dont I’aimantation a une direction fixe et une couche
libre dont ’aimantation peut fluctuer. Cet effet présente une forte variation de la
résistance lorsque la configuration des deux aimantations est modifiée (les aimantations
dans les deux couches ferromagnétiques s’alignent) par D’application d’un champ
magnétique. Les capteurs a GMR sont largement utilisés dans le domaine de
I’enregistrement magnétique (ex. téte de lecture de disque dur).

Capteur « fluxgate» : Le capteur de type « fluxgate » est constitu¢é d’un noyau
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magnétique avec deux bobinages montés sur ce noyau [RIPK 03]. Le premier bobinage
est alimenté par un courant alternatif permettant de saturer périodiquement le matériau.
Lorsqu’un champ magnétique externe s’ajoute a ce champ d’excitation, la saturation
d’aimantation n’est plus symétrique et la tension induite est déformée et mesurée par le
deuxiéme bobinage.

SQUID : Le SQUID (Superconducting Quantum Interference Device) est le capteur le
plus sensible pour la mesure de champ magnétique mais les conditions d’utilisation sont
séveres [KLEI 04]. Ce capteur utilise des composants supraconducteurs a température
cryogénique (quelques K). Un SQUID est constitué¢ de deux branches formant un anneau
supraconducteur, comprenant chacune une mince barricre isolante (jonction Josephson).
La tension mesurée aux bornes des branches est fonction du flux magnétique traversant
I’anneau et qui doit étre détecté.

GMI : Le capteur a I’effet de magnéto-impédance géante (GMI) permet de mesurer des
champs magnétiques faibles sur une large bande passante. Il a pour origine d’une
variation de I’épaisseur de peau dans le matériau avec un champ magnétique appliqué
tandis que le matériau est excité par un courant alternatif a haute fréquence, ce qui

entraine une variation de I’impédance du capteur.

Le Tableau 1-2 représente une comparaison des caractéristiques principales entre certains

capteurs magnétiques :

10

Longueur Plage de mesure Bande passante =~ Consommation

Capteur
(mm) (mT) (MHz) (mW)
Effet Hall ~ 0.01-0.1 0.1-10° 1 10
GMR 0.01-0.1 107°-10 1 10
Fluxgate 10-20 1010 10” 1000
SQUID 10-20 10°-0.1 10” -
MI 1-2 10°-100 1-5 5

Tableau. 1-2: Comparaison de caractéristiques principales de capteurs magnétiques [TANN 04, MOHR 97]
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1.4 Capteur basé sur ’effet de magnéto-impédance

Depuis la découverte de I’effet de magnéto-impédance (MI) en 1994 par L.V. Panina et K.
Mohri sur des fils de Co et FeCoSiB [PANI 94 1], les capteurs magnétiques basés sur cette
propriété ont été largement étudiés. Ces capteurs présentent plusieurs avantages par rapport
aux capteurs magnétiques conventionnels, en particulier leur bonne résolution spatiale, faible
niveau de bruit et haute sensibilité. Ils trouvent des applications variées dans la détection de
trés faibles variations de champs magnétiques dans plusieurs domaines : automobile,
aéronautique, nucléaire, médecine, ¢lectronique et informatique, environnement etc.

Quelques exemples sont présentés ci-dessous :

» Le contrdle non destructif (CND) pour détecter des défauts dans des piéces métalliques
[KIM 02, VACH 07]

» La détection et la manipulation de nanoparticules magnétiques pour les applications en
médicine et en biologie [BLAN 09, KURL 09]

» Lamesure de courant DC et AC (le courant traversant créé un champ magnétique autour
du dispositif de détection) [VALE 97, MALA 05]

» La mesure de contrainte basée sur la variation de 1’orientation des domaines et de

I’anisotropie magnétique avec la contrainte appliquée [GARC 07]

A\

La lecture d’information dans les mémoires de stockage [KNOB 02]
» Le marquage et le controle d’objet par fixation d’un aimant permanent sur 1’objet, et sa

surveillance en controlant son mouvement [VALE 96]
1.4.1 Introduction a I’effet de magnéto-impédance

L’effet de magnéto-impédance (MI) est considéré comme un phénomene €lectromagnétique
dans un matériau ferromagnétique. Il est basé sur la variation de I’épaisseur de peau dans le
matériau avec un champ magnétique appliqué tandis que le matériau est excité par un courant
alternatif a haute fréquence, ce qui entraine une variation de I'impédance du matériau.
L’impédance du matériau est alors en fonction du champ appliqué et de la fréquence du

courant qui le parcours, ce qui peut se modéliser par :

Z(w,H) =R(w,H) + jwL(w, H)

Avec Z : ’impédance du capteur, o : la pulsation du courant injecté, H : le champ appliqué,

R : la résistance et L : I’inductance.

11
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Considérons le cas d’un matériau ferromagnétique (Figure 1-2) ayant subi un traitement
thermique ou mécanique sous champ magnétique, lui procurant une anisotropie magnétique
dans la direction transversale a la longueur du capteur. Celle-ci privilégie une structuration en
domaines magnétiques transversaux, les fléches noires représentant I’orientation des spins.
Ce matériau est parcouru par un courant alternatif Ioc et soumis a un champ magnétique
longitudinal externe Hex, tel que montré sur la figure ci-dessous. Le courant alternatif
traversant permet de générer un champ magnétique alternatif autour du ruban. Ce champ

transverse va interagir avec les moments dans le matériau magnétique.

INC)

>

H

ext

FIGURE 1-2 : Principe de la magnéto-impédance sur un ruban ferromagnétique

La variation de la magnéto-impédance est associée a ’effet de peau, qui caractérise la
distribution de la densit¢ du courant non uniforme dans le matériau. L’épaisseur de peau

implique la section efficace de passage du courant dans le matériau :

2
§(Hext) = | ——
e O-w.ut(Hext)
Avec 0 : I’épaisseur de peau, o : conductivité du matériau, ® : la pulsation du courant, p :

perméabilité magnétique transversale, fonction du champ externe Hey;.

En augmentant la fréquence, 1’épaisseur de peau diminue, le courant aura une tendance a
circuler de plus en plus a la surface du matériau. Dans le cas ou I’épaisseur de peau est
inférieure par rapport a la dimension du matériau (moiti¢é d’épaisseur), les champs
magnétique et €lectrique dans le matériau ne sont plus homogenes, par conséquent la section

efficace de passage du courant sera réduite.

En présence d’un champ magnétique externe dans la direction longitudinale, 1’aimantation
des domaines de capteur aura tendance a se déplacer ou a s’orienter dans la direction de ce
champ. Cela implique une rotation d’aimantation (fléches bleus) ou un déplacement de paroi

(fleches rouges). Par conséquent, la perméabilité transversale du matériau sera modifiée, ce

12
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qui va entrainer une variation de 1’épaisseur de peau, et de I’impédance du capteur. Il faut
noter qu’a une haute fréquence (supérieure a 10 MHz), les mouvements des parois des
domaines deviennent fortement amorties par les courants de Foucault. Ainsi seule la rotation
des moments contribue a la variation de la perméabilité transversale. Les caractéristiques des
capteurs seront différentes a haute et basse fréquence. La Figure 1-3 représente les résultats
obtenus expérimentalement et théoriquement par Panina et Mohri pour les différentes
fréquences d’excitation sur le fil de FeCoSiB [PANI 96]. Ils montrent que la MI présente un

pic seul a basse fréquence et pic double a haute fréquence d’excitation.

6 I 1 L} L] L] T T L L} 1 Ll L) 1 L] 1 1 L L) T l
L FeCoSiB —o— {=10MHz A
~ 30um dia. —_ MHz
- 0,=2kg/mn? o IMHz ]

1=5mm -~ calculatiol

2
< | I,=5mA
>

-

Olllllllll‘llilllllll

-10 0 Hex [Oe] 10

FIGURE 1-3 : Magnéto-impédance pour des fréquences d’excitation différentes [PANI 96]

La Figure 1-4 représente les réponses standard de MI avec un champ magnétique appliqué
pour la structure de film seul et tri-couche [PANI 97, PANI 00]. Nous trouvons que
I’impédance augmente rapidement avec le champ magnétique puis décroit, une fois le
maximum d’impédance atteint, qui correspond environ au champ d’anisotropie dans le
matériau qui provient de I’effet forme ainsi que de 1’anisotropie induite par le procédé de
fabrication. En dessous de cette valeur, le champ appliqué ne compense pas I’anisotropie
magnétique transversale, 1’aimantation quasi-libre réagit rapidement a I’oscillation du champ
magnétique externe, ce qui donne une grande perméabilité transversale. Quand le champ
externe est supérieur au champ d’anisotropie, I’aimantation magnétique effectue une rotation
vers le champ fort et s’aligne dans 1’axe longitudinal. Par conséquent la perméabilité
transversale diminue donc la profondeur de peau augmente et I’'impédance diminue jusqu’a la

valeur de saturation.

13
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FIGURE 1-4: Evolution de I’impédance en fonction du champ magnétique appliqué [PANI 97, PANI 00]

1.4.2 Structure d’un capteur a magnéto-impédance

L’impédance du capteur est associée non seulement a la profondeur de peau mais aussi a la
géométrie et a la dimension. La Figure 1-5 représente les trois formes principales des
capteurs MI trouvées dans la littérature [PANI 97]. Ce sont le fil, le film et la structure

tri-couche.

(a) Fil (b) Film (c) Tri-couche

FIGURE 1-5 : Différentes formes des capteurs MI

Les formes de fil et de ruban sont des structures homogenes. L’expression de leur impédance

est donnée par :

Pour le fil [LAND 75]:
ka J,(ka)
? = RaeX 5 k)

Pour le ruban [KITT 46]:
kd

Z=R xkdx th( )
= Rge 2 co 2

14



Chapitre 1: Etat de Dart

ou le coefficient complexe k est reli¢ a la profondeur de peau o : k = %

Avec Ry la résistance a courant continu, a le rayon du fil, d I’épaisseur du ruban, J, et J; sont

les fonctions de Bessel d’ordre zéro et d’ordre un.

Les ¢études montrent que la forme filaire reste plus favorable pour la conception des capteurs

a MI mais la forme de ruban est plus adaptable aux technologies de microélectronique.

Alors que le fil et le film sont traversés directement par le courant d’excitation, la structure
multicouche est constituée de deux films ferromagnétiques séparés par une couche
conductrice alimentée par la source de courant. Le champ magnétique est appliqué dans le
sens de la longueur et la mesure d’impédance s’effectue a travers la tension mesurée aux

bornes du conducteur. L’impédance de cette structure a été calculée par [PANI 00]:

coth(k,d;)coth(k,d,) + &
coth(k,d,) + &coth(k,d,)

Z = Rdcx(fkldl + kzdz)x

_0151 . 1-j

$

0,6,

Avec 2d; et 2d, les épaisseurs respectives des couches ferromagnétiques et de la couche
conductrice. Cette formule n’est valable que pour une structure dans laquelle les couches
ferromagnétiques ne se referment pas aux extrémités. Il ne marche que pour d; et d; <<

dimensions latérales (plaques infinies)

La structure multicouche exploite au mieux [’excitation magnétique donc diminue la
fréquence optimale du courant d’excitation par rapport au film seul car la conductivité des
matériaux conducteurs est de 10 a 100 fois plus élevée que celle des matériaux
ferromagnétiques métalliques. Par conséquent la performance est meilleure par rapport a un

ruban simple a gamme de fréquence équivalente [PANI 00].

15



Chapitre 1 : Etat de I’art

1.5 Etude historique de la magnéto-impédance

Bien que le phénoméne de magnéto-impédance ait été interprété en 1935 par Harrison
[HARR 35], son étude systématique est relativement récente. Il y a vingtaine d’années que
cet effet a suscité un intérét particulier dans la communauté scientifique depuis sa découverte
par L.V. Panina et K. Mohri en raison de la grande variation d’impédance mesurée sur des
fils de Co et FeCoSiB [PANI 94 1]. Les auteurs ont également proposé un mod¢le physique
permettant d’expliquer ce phénomene. Il y avait cependant une différence non négligeable
entre les valeurs expérimentale et théorique. Désormais la recherche dans ce domaine est
plutot orientée vers le développement de modeles théoriques, I’optimisation de structures et

I’élaboration de nouveaux matériaux.

Les meilleurs résultats ont été mesurés sur des microfils. Par exemple Pirota a présenté¢ un
microfil de CoFeSiB avec une variation d’impédance de 600% a 15 MHz [PIRO 00].
Velleuer a observé un effet de MI de 700%-800% dans des microfils de NiFeMo [VELL 07].
Les autres études sur les fils sont dans le méme 1’ordre de grandeur de variation [LISE 06 ;
JIAN 08, KNOB 96, MISH 11, MISH 12]. Bien qu’un certain nombre de capteurs soient
commercialisés [AICHI], I'utilisation de fils n’est pas favorable a leur intégration, en
particulier pour la réalisation de matrices. La structure en forme de film est plus adaptée
selon certaines études a la technologie de la microélectronique. La variation d’impédance des
films seuls n’est pas trés importante [GARC 99, PANI 97, YU 00]. En revanche les études
sur la structure tri-couche ont obtenu des résultats plus encourageants [MAKH 00, PANI 00,
XIAO 99]. Par exemple, Morikawa a obtenu une variation d’impédance de 125% sur des
tri-couches FeCoSiB/Cu/FeCoSiB et de 145% sur CoSiB/Cu/CoSiB [MORI 97]. Xiao et al
ont présenté des travaux sur un capteur réalisé¢ a partir de films de FiCuNbSiB et de Cu, et
une variation d’impédance de 80% a ¢té¢ obtenue [XIAO 00]. Panina et Mohri ont réalisé¢ un
capteur a base de NiFe/Cu/NiFe, qui donne une variation de 70% a 68 MHz avec un
oscillateur Colpitts [PANI 00]. Plus récemment, de nouvelles structures ont été présentées,
tels que des empilements de multicouches [KURL 14] et de tri-couches de forme méandrique
[RIVE 03, ZHOU 08]. Des couches d’isolation ont ¢galement été utilisées entre les couches
magnétiques et la piste conductrice [MORI 02], qui permettent d’améliorer I’effet de MI mais

compliquent le procédé de fabrication.
En France, plusieurs laboratoires ont effectué¢ des études sur ’utilisation de ruban amorphe

ferromagnétiques pour la réalisation de capteur MI, par exemple a SATIE (ENS de Cachan)

sur I’optimisation des traitements thermiques et le procédé de nanocristallisation [ALVE 05,
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BENS 06, COIS 04]. La problématique du bruit pour le capteur MI était largement étudiée
par I’équipe de Caen [DUFA 09, DUFA 11, MALA 13]. Les équipes du LMB (Brest) et du
LPP (Polytechnique) ont également des activités reconnues dans ce domaine [FESS 04, GIER
04, NABI 09, TANN 04, MOUT 07, MOUT 13]. Il y a dix ans que les équipes de I'lEF
(Orsay) et du LGEP (Gif-sur-Yvette) travaillent en collaboration pour développer des
capteurs MI en couche mince pour 1’application au CND [MOUL 09, MOUL 11 1, MOUL
112].

17



Chapitre 1 : Etat de I’art

1.6 Parameétres importants pour la magnéto-impédance

Afin de maximiser 1’effet de MI, plusieurs parametres doivent €tre optimisés. Les parametres
les plus importants sont 1’influence de traitement thermique, 1’anisotropie dans le matériau
magnétique, la géométrie du capteur et I’effet de la magnétostriction. Nous allons détailler

leur influence.
1.6.1 Influence du traitement thermique

Un traitement thermique appropri¢é permet d’améliorer les propriétés magnétiques du
matériau (perméabilité magnétique, champ coercitif, champ de saturation). La coercivité des
couches magnétiques est réduite par relaxation des contraintes internes induites lors du
processus d'élaboration [ANTO 01, He 01, LEE 01].

Le traitement thermique intervient non seulement sur les caractéristiques magnétiques mais
¢galement sur la microstructure du matériau. Pour certains matériaux comme la famille du
Finemet (FeCuNbSiB), une nanocristallisation (précipitation de nanocristaux FeSi dans une
matrice amorphe) s’opére a partir d’une certaine température. Cette nanocristallisation mene
a une anisotropie globale magnétostrictive quasi-nulle par compensation des -effets
magnéto-¢lastiques respectivement positif et négatif dans les grains et la matrice amorphe
[YOSH 88, YOSH 10]. La Figure 1-6 représente la variation de MI dans des structures
Finemet/Cuivre/Finemet a base de rubans en fonction de la température de traitement [PHAN
06].

—8— as-cast

——
-50 40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40 S0
H (Oe)

FIGURE 1-6 : Variation de I’impédance en fonction de la température de recuit dans le matériau Finemet

[PHAN 06]
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La diminution du champ d’anisotropie et I’augmentation de MI sont observées jusqu’a 540°C.
Ce phénomene est 1i¢ a ’augmentation de la perméabilit¢ magnétique et a la diminution du
champ coercitif. Au-dela de cette température, la tendance s’inverse a cause de la
modification de la microstructure du matériau, en particulier I’apparition de phases FeB. Ce
résultat expérimental montre qu’une température optimale est nécessaire pour obtenir un effet

MI ¢levé dans les structures a base d’alliages de Finemet.

1.6.2 Influence de I’anisotropie induite

L’application d’un champ magnétique ou d’une contrainte mécanique de traction pendant le
traitement thermique permet d’induire une anisotropie dans le matériau ferromagnétique.
Cette anisotropie induite permet de favoriser une configuration spécifique des domaines
magnétiques (longitudinaux ou transversaux) au sein du matériau, ce qui permet d’améliorer
I’effet MI (Figure 1-7 (a)) [PANI 96]. La MI présente un pic seul pour un traitement
longitudinal et pic double pour un traitement transversal (Figure 1-7 (b)) [MAKH 04]. Dans
le cadre de cette étude, il faut s’assurer que les domaines magnétiques sont transversaux, ce
qui favorise la rotation des moments lorsque le champ magnétique externe est appliqué selon

I’axe longitudinal.

50 17
40 |- 16 %, longitudinal anisotropy
" 15
$OF - 14
820 - £ 13 | thickness = 1.5 um
N 3 = 5 [ length=5mm transverse anisotropy
S 0 N, L widh=50um A
P OE--- 10
-10 Fo- 9
20 F 8 L il :
50 40 30 20 -10 0 10 20 30 40 S0 -50 -40 30 20 -10 0 10 20 30 40 50
Hex [OC] HL_\, Oe
(a) [PANI 96] (b) [MAKH 04]

FIGURE 1-7 : Effet de ’anisotropie longitudinale et transversale appliquée lors du traitement thermique

1.6.3 Influence de la géométrie de la couche magnétique

Les paramétres géométriques tels que longueur, largeur et épaisseur du film magnétique
interviennent sur 1’effet de magnéto-impédance. Cette influence a été étudiée théoriquement
par Makhnovskiy et Panina sur la structure tri-couche [MAKH 00]. La Figure 1-8 représente

I’influence de largeur du film magnétique.
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FIGURE 1-8 [MAKH 00]: (a) Influence de la largeur de la couche magnétique pour 2d=1 um

(b) Influence de la largeur de la couche magnétique pour 2d=0.1 um

Les indices 1 et 2 correspondent respectivement a la couche conductrice et a la couche
magnétique. b est la largeur du film magnétique et 2d est I’épaisseur totale des tri-couche
(CoFeSiB/Cu/CoFeSiB). La « reduced frequency » v est égale a ¢’/2rorwuy, ol w est la
perméabilité au champ d’anisotropie. D’aprés la figure, 1’effet de magnéto-impédance
augmente avec la largeur du film magnétique et la fréquence d’excitation optimale diminue.
En comparant la Figure 1-8 (a) et (b), I'effet de magnéto-impédance en fonction de
I’épaisseur est observée. Une couche magnétique plus é€paisse implique un effet de

magnéto-impédance plus élevé et une fréquence d’excitation plus faible.
1.6.4 Influence de la couche conductrice pour une structure tri-couche

D’apres la présentation précédente, la structure de tri-couche possede un effet de MI plus
¢levé et une fréquence d’excitation plus faible. Les paramétres de la couche conductrice
¢galement interviennent I’effet de magnéto-impédance. La Figure 1-8 représente la variation
de magnéto-impédance en fonction de I’influence du rapport des conductivités (couche
conductrice/couche magnétique) des deux constituants de la structure multicouche par étude
théorique et expérimentale [PANI 00]. Il montre que les structures tri-couche possédent une
variation de magnéto-impédance plus importante, tout en diminuant la fréquence d’excitation
du capteur. De plus Iaugmentation de la conductivité du conducteur permet d’améliorer
I’effet de magnéto-impédance et de diminuer la fréquence optimale, qui compense la

diminution de I’épaisseur de peau.
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FIGURE 1-9 : Influence de la conductivité de la couche conductrice par étude théorique (a) et expérimentale (b)

[PANI 00]

La Figure 1-10 montre que 1’épaisseur de la couche conductrice est ¢galement un facteur
déterminant pour la magnéto-impédance. Il existe une épaisseur optimale de la couche
conductrice pour une €paisseur totale donnée. Au-dela de cette valeur, la magnéto-impédance
diminue. Cette évolution a été observée expérimentalement par Bensalah (Figure 1-10 (b))
[BENS 05]. Probablement un grand entrefer apparait entre les couches magnétiques pendant
la fabrication si le conducteur est trop épais, ce qui empéche le recouvrement entre la couche
magnétique et la couche conductrice, donc un probléme de canalisation du champ

magnétique implique une diminution de I’effet MI
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FIGURE 1-10 : Influence sur I’épaisseur de la couche conductrice par étude théorique (a) et expérimentale (b)
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1.6.5 Influence de magnétostriction

La magnétostriction influence de fagcon importante la magnéto-impédance [BARA 04, COST
95, GARC 06]. En effet, selon le Tableau 1-3, I’effet le plus important est obtenu avec le
matériau qui présente une magnétostriction nulle [PIRO 99]. Cette magnétostriction peut étre
modifiée par changement de composition du matériau ou, dans le cas du Finemet, par recuit.
Ainsi, I’anisotropie dans le matériau sera minimisée, ce qui permettra de maximiser la

perméabilité transverse.

Composi tion As-quenched 4, As-quenched [AZ/Z]_ Annealed 2, Annealed [AZ/Z) .
(x) (x 107%) (%) (x107%) (%)

0.04 -0.48 3 -026 B

0.045 -0.35 4 -0.14 3

0.047 -0.30 13 -0.083 12

0.048 -0.28 25 -009 8

0.049 -0.20 11 -0013 13

0.05 -0.16 14 0.065 7

0.053 -0.10 18 0.14 11

0.057 0 21 025 7.5

TABLEAU 1-3 : MI et magnétostriction dans des rubans de CoFeSiB de différente composition. La MI est
mesurée a 100kHz avec un courant de SmA [PIRO 99]

1.7 Conclusion

Selon la littérature, nous pouvons voir que le micro-capteur MI de structure tri-couche qui
présente une fréquence d’excitation relativement faible et une haute sensibilité ainsi qu’une
large bande passante é€levée sera favorable pour I’application de CND par courants de
Foucault. En utilisant la fabrication collective, des capteurs multi¢léments seront réalisables
afin de réduire le temps d’inspection. Les études sur les parameétres importants pour I’effet de
MI montrent qu’un traitement thermique et une anisotropie induite dans le matériau
magnétique peuvent permettre d’améliorer ’effet de MI. L’influence de la géométrie, I’effet
de magnéto-impédance augmente avec la largeur du film magnétique et la fréquence
d’excitation optimale diminue. Une couche magnétique plus épaisse implique un effet de
magnéto-impédance plus ¢élevé et une fréquence d’excitation plus faible. De plus
I’augmentation de la conductivit¢ du conducteur de la structure de tri-couche permet
d’améliorer I’effet de magnéto-impédance et de diminuer la fréquence optimale. Enfin, 1’effet

MI le plus important est obtenu avec le matériau qui présente une magnétostriction faible.
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Chapitre 2

Développement technologique de micro-capteurs a

magneto-impédance par pulveérisation/lift-off

2.1 Introduction

Afin d’obtenir des capteurs possédants une variation de magnéto-impédance ¢élevée et une
haute sensibilité pour 1’application au contréle non-destructif, le procédé de fabrication a été
optimisé€. Des capteurs MI de type multicouche (deux couches ferromagnétiques enserrant
une couche de conducteur) ont été ¢laborés par microfabrication. Les développements

technologiques li¢s a la fabrication seront présentés dans ce chapitre.

La couche magnétique utilisée dans ce travail est un alliage FeSiBCuNb amorphe a I’état de
dépot qui devient nanocristallin aprés un traitement thermique adapté. Pour la couche
conductrice, le cuivre a été choisi en raison de sa conductivité élevée. Les films sont déposés
par pulvérisation cathodique et structurés par une méthode de lift-off bicouche. Les
conditions de dépot par pulvérisation ont été optimisées en considérant la contamination en
oxygene et la contrainte résiduelle dans la couche magnétique, qui influence la coercivité du
matériau magnétique. La méthode de lift-off en bicouche utilisant deux types de résines
sera présentée par la suite. L’influence d’un recuit sans champ ou sous champ magnétique

sera ¢galement présentée.
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2.2 Développement du dépot par la pulvérisation cathodique

Le Finemet de composition Fe;3 sCu;NbsSi;3 5By, un alliage amorphe puis nanocristallin aprés
traitement thermique, a été utilis¢é comme couche ferromagnétique du capteur [YOSH 88,
HITA 05]. Cet alliage comporte cinq ¢léments différents qu’il n’est pas possible d’évaporer
de la méme manicere et a la méme température. Par conséquent la pulvérisation cathodique en
mode radiofréquence (RF) a été jugée préférable par rapport a la technique de dépdt par
évaporation. Pour la couche conductrice, le cuivre est un bon candidat en raison de sa

conductivité élevée, il est aussi aisé¢ de le déposer par pulvérisation comme par évaporation.
2.2.1 Principe de la pulvérisation cathodique

La pulvérisation cathodique est une méthode de dépot physique sous vide qui permet de
réaliser une couche de quelques nanometres a quelques micrometres d’épaisseur a I’aide d’un

plasma. Le principe du dépdt est représenté dans la Figure 2-1:

Gaz Ar / Art

e~ Couche déposée
o
~ o/

— -> Substrat

——> Anode

I

FIGURE 2-1 : Principe de la pulvérisation cathodique

Le bati de pulvérisation cathodique contient deux électrodes : la cathode qui est constituée
par le matériau qui doit étre pulvérisé (cible) et I’anode constituée du substrat, sur laquelle le
matériau se dépose. En appliquant une différence de potentiel suffisamment élevée (DC pour
une cible conductrice et RF pour une cible isolante) entre la cathode et 1’anode, un plasma
froid (ions positifs et €lectrons) est créé grace a une décharge électrique a base d’un gaz
généralement neutre tel que 1’argon a faible pression. Sous I’effet du champ électrique (en
permanent pour un plasma DC et pendant une demi-période en plasma RF), les ions positifs
de I’argon sont attirés vers la cathode et le bombardement permet d’éjecter des particules a

partir de la surface du matériau. Ces particules sont projetées vers I’anode et forment une
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couche sur le substrat. Pour un matériau isolant, la pulvérisation en mode DC n’est pas
. . + . N4

favorable parce que la surface de la cible va se charger en ions Ar™ qui sont piégés en surface,

ce qui va repousser les ions incidents et empécher la pulvérisation. La génération d’un champ

RF est donc nécessaire pour décharger, pendant une demi-période, la surface de la cible.
2.2.2 Optimisation des conditions du dépot de Finemet

Afin d’optimiser les propriétés du capteur, 1’évaporation d’une couche magnétique douce
(coercivité faible) est une condition importante. Ainsi une optimisation des conditions du
dépot par pulvérisation cathodique a été réalisée. Les parameétres les plus influents sont la

pression résiduelle dans le bati, la pression pendant le dépdt et la puissance de dépot.

Les travaux antérieurs du laboratoire montrent que la coercivité du matériau magnétique est
fortement dépendante de la contamination en oxygene et de la contrainte résiduelle dans la
couche magnétique [MOUL 11 2]. La Figure 2-2 montre I’influence de contamination en
oxygene dans la couche magnétique sur le champ coercitif. Pour minimiser la coercivité du
matériau, il faut limiter cette contamination pendant le dépot. Ainsi la pression résiduelle du
bati doit étre suffisamment faible (107 mbar) et la vitesse de dépét la plus élevée possible.
Dans ces conditions, nous avons travaillé avec une courte distance entre la cible et le substrat

ainsi qu’a haute pression de travail de 1’argon.

Adsorblion coefficieni ~15 % |

N

| Estimated using EDS |
-

1200

1000

=}
=1
[=]

Calculated using
5004 | EPuttering rate

M
400

Goercive field (A m )

200
Film thickness : 500 nm

0

0 2 4 € § 10 12
oxygen content (taat.)

FIGURE 2-2 : Influence de la contamination d’oxygene sur le champ coercitif de la couche magnétique

Le deuxiéme parameétre qui intervient sur la coercivité du matériau est la contrainte dans le
film. Cette contrainte provient du désordre atomique induit pendant le dépdt et de la
dilatation thermique différentielle entre le substrat et le film. La contrainte induite pendant le

dépot est de I’ordre de 550 MPa pour une couche continue de Finemet de 2 pouces et
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quelques MPa pour un motif de quelques mm?. Celle-ci est liée a la condition du dépdt

(pression, puissance etc.) et ne pourra €tre réduite que grace au traitement thermique.

De plus, sans refroidissement de 1’échantillon dans le bati de la pulvérisation, il y a une
¢lévation de la température de 1’échantillon. Celle-ci induit une contrainte par dilatation

thermique différentielle apres refroidissement, ce qui peut étre exprimé par :

E
Oexp = (th = #g) 7=~ (AT) = a(AT)

Ur

ou u, et ur sont respectivement les coefficients de dilatation thermique du substrat et de la
couche déposée, Er et v sont le module d’Young et le coefficient de Poisson de la couche
déposée et AT la différence entre la température a la fin du dépot et la température ambiante.
Le lien entre la contrainte et I’anisotropie magnéto-¢lastique induite permet donc d’estimer
une augmentation linéaire du champ coercitif avec la température initiale du substrat. En effet,
I’¢lévation due au dépot est sensiblement la méme pour un temps donné. Ainsi, la
température initiale de I’échantillon doit étre limitée. Par conséquent, pour chaque dépdt, il
faut attendre le refroidissement complet du bati. Cela a été vérifié expérimentalement. La
Figure 2-3 montre que le champ coercitif du matériau augmente avec la température initiale

du substrat.

Annealing
300°C/1h

Coercive field (Oe)
w

'

Substrate temperature (°C)

FIGURE 2-3 : Champ coercitif en fonction de la température initiale du substrat sans recuit et avec recuit a

300°C pendant 1h (Echantillon Finemet de 2mm carrés)

Enfin pour obtenir une couche de Finemet homogene ¢t présentant des propriétés

magnétiques douces, les conditions du dépot par la pulvérisation utilisées sont les suivantes :
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La pression résiduelle est de 107 mbar.

Les pressions de travail sont respectivement de 30 mTorr d’argon pour le Finemet et 6,5
mTorr d’argon pour le cuivre.

La puissance du dépot en mode RF est proche de 220 W pour le Finemet et celle du dépdt
en mode DC de 50 W pour le cuivre.

Température initiale du substrat est la température ambiante
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2.3 Pulvérisation cathodique et lift-off bicouche

Le procédé de lift-off permet de réaliser des microstructures pour des matériaux difficiles a
graver par voie humide ou par gravure séche en utilisant un matériau sacrificiel, typiquement
une résine. Par pulvérisation cathodique (en utilisant le lift-off classique), a cause du
caractére non directionnel 1i¢ a la pression de travail élevée et de la distance trés courte entre
la cible et le substrat, le matériau est déposé également sur le flanc intérieur, ce qui pose un
probléme de défaut sur le bord du motif apres la dissolution de la résine (voir Figure 2-4). Par
ailleurs, la technique de pulvérisation cathodique induit une contrainte en tension sur le film
déposé, ce qui a une tendance a le déformer et a permettre d’autant mieux au dépot de

pénétrer sous les flancs.

B Finemet B2 Résine AZ5214
Bl SiO, (Oxydation) |l Substrat Si

Z/0N

FIGURE 2-4 : Probléme lié au dépot non directif et lift-off classique. L’angle de la résine est de 1’ordre de 45°C

Les Figure 2-5 (a) et (b) représentent le dépot de Finemet par pulvérisation avant et apres
lift-off avec la résine TI35. Il est clair que le profil était déformé apres le dépdt de métal, ce

qui implique un défaut évident sur les bords du motif apres le lift-off.

WD10 .2mm 10.0kV x4.7k  10um

FIGURE 2-5 : Dépot de Finemet avec lift-off classique
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Par conséquent, nous avons proposé un procédé de lift-off en bicouche impliquant une résine
de 3 um non- photosensible (LOR30b) ainsi qu’une couche rigide de SiO, déposée a basse
température (150°C) par PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition). Cette
technique permet de ne pas détériorer la couche inférieure (résine LOR30b). La silice est
elle-méme structurée a 1’aide d’une résine classique (S1818) et d’une étape de gravure RIE
(Reactive Ion Etching). Cette méthode nous permet d’obtenir un profil spécial présenté dans
la Figure 2-6. Avec cette structure, nous avons une zone de sous-gravure latéralement plus
importante par rapport a la profondeur, qui permet de supposer un angle de dépdt plus

important qu’avec un lift-off classique.

Bl Finemet Résine S1818 = SiO, (PECVD 150°C)
B¥ LOR30b BM SiO,(Oxydation) [l Substrat Si

FIGURE 2-6 : Dépo6t non directif et lift-off en bicouche

La Figure 2-7 (a) représente le profil obtenu avec le lift-off bicouche. La couche de silice a
une ¢épaisseur de 500 nm. Cette couche de silice, grace a sa rigidité, a créé un masque
permettant d’une part d’éviter le dépdt sur le flanc, d’autre part de supporter la contrainte

induite par la pulvérisation.

WD12.8mm 10.0kV x3.2k 10um WD10/.6mm 15.0k¥V x3 .0k 10um,

(a) Profil obtenu avant dépot de Fineme (b) Profil obtenu prés dépot de Finemet sans lift-off
FIGURE 2-7 : Dépot de Finemet avec lift-off bicouche
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Avec cette technique, de meilleures couches magnétiques sans flambement ont été obtenues,
ce qui est présent¢ dans la Figure 2-7 (b). Selon I’image vue par le microscope optique
(Figure 2-8 (a)), des petits défauts sont également présents mais beaucoup moins que la
technique de lift-off classique. Ces défauts sont probablement li€s a 1’existence, méme faible,

d’une certaine conformité de dépot.

(a) (b)

FIGURE 2-8 : Gravure humide avec une résine de protection

(a) Finemet de 500nm avant gravure humide (b) Finemet de 500nm aprés gravure humide

L’¢épaisseur de ces défauts est de I’ordre de quelques nanométres. Ils peuvent étre ¢éliminés
par une gravure humide. Différentes solutions ont été testées aprés avoir protégé les motifs
avec un masque de résine. C’est la solution de gravure d’aluminium qui s’est révélé la plus
efficace (voir Figure 2-8 (b)).
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2.4 Influence du traitement thermique

Le Finemet de composition FeSiCuNbB est un matériau ferromagnétique doux et un alliage
initialement amorphe. Le traitement thermique permet d’activer le processus de
nanocristallisation qui est a I’origine des propriétés douces [YOAH 88, HITA 05]. La Figure

2-9 représente le principe de nanocristallisation du Finemet par traitement thermique.

Amorphe 0 a <4— Amorphe

 — o
° Y
Amas de Cu

FCC Cu

BCC Fe-Si l
morphc
.. “\b Briche
. ® |
b-o'o ¢ % o

FIGURE 2-9 : Evolution de microstructure d’un alliage amorphe Finemet vers 1’état nanocristallin aprés

traitement thermique

A début du traitement, des amas de cuivre apparaissent dans la matrice amorphe, puis
croissent progressivement pour former des cristaux de cuivre a structure cubique face centrée
(FCC), ce qui permet de favoriser la germination des nano-cristaux Fe-Si de structure
cubique centrée (BCC). Puis le niobium bloque la croissance des grains et reste dans la phase
amorphe stabilisée. Ce phénomene de nanocristallisation meéne a une anisotropie
magnétostrictive quasi-nulle par compensation des effets magnéto-€lastiques respectivement
positif et négatif dans les grains FeSi et la matrice amorphe. Ce processus de

nanocristallisation permet au matériau de devenir plus doux.

Pour optimiser les propriétés magnétiques dans le film, nous avons réalis¢ une ¢étude sur
I’influence du traitement thermique (tous les recuits ont été réalisés a une température donnée
pendant 1h). La chambre de dépdt posséde un four permettant le recuit sous vide
d’échantillons. Le taux d’échauffement est réglé¢ a 10 °C/min avec une température maximale
de 600°C. Les échantillons carrés de 1 mm? ont été préparés par pulvérisation cathodique et
structurés en utilisant un masque mécanique. Les mesures magnétiques ont été réalisées par
AGFM (Alternating Gradient Force Magnetometer) qui permet de caractériser 1’aimantation

(en mesurant le moment magnétique) du film magnétique en fonction du champ magnétique.
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La Figure 2-10 (a) représente une évolution du champ coercitif en fonction de la température
de recuit. Le champ coercitif diminue puis remonte avec la température du recuit. Une
température optimale qui dépend de I’épaisseur du film est obtenue. Cette température
optimale a une tendance de croissance avec 1’épaisseur du film. La variation du champ
coercitif en fonction d’épaisseur des films a également été étudiée. Elle est présentée dans la

Figure 2-10 (b), ce qui met en évidence une décroissance de champ coercitif avec 1’épaisseur
du film.

800 800
< Non Recuit
©O Recuit 2 200°C
Recuit a 300°C
600 600 % Recuit 2 400°C
’E\ ’E\ 4 Recuita 500°C
> >
S N
% 5
S 400 S 400
S IS
Q Q
3 g
S S
© 200 200
0 0 —e —y
0 100 200 300 400 500 0 300 600 900 1200 1500
Température de recuit (°C) Epassieur du film (nm)
(a) (b)

FIGURE 2-10 : Champ coercitif en fonction de température de recuit (a) et d’épaisseur du film (b)

Nous avons également fait une étude sur les échantillons réalisés par lift-off. Les échantillons
de 1 mm carré d’épaisseur de S500nm ont été préparés avec un traitement thermique a 300°C
pendant 1h avec ou sans champ magnétique. La Figure 2-11 montre que le traitement
thermique permet de diminuer le champ coercitif, ce qui est favorable pour I’application du
capteur MI. En revanche, le champ coercitif de 1’échantillon réalis¢ par lift-off est plus
important que celui préparé¢ par masque mécanique. Ceci peut étre expliqué par
I’échauffement de I’échantillon pendant le dépot, ce qui augmente la contrainte dans le film

(explication présentée dans le chapitre 2.2.2).

L’aimantation de saturation peut étre calculé par :

— .uOMs

I =1.13T

Cette valeur est proche de la valeur pour le matériau massif (1.2 T).
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FIGURE 2-11 : Mesure magnétique sur les échantillons préparés par lift-off
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De plus, le traitement thermique peut étre effectu¢ sous champ magnétique a I’aide d’un

aimant permanent (dispositif présenté¢ dans la Figure 2-12). Les travaux antérieurs dans le

laboratoire montre que le traitement thermique avec ce dispositif permet d’induire une

anisotropie dans le film magnétique (Figure 2-13) [MOUL 11 2]. Cette anisotropie peut étre

déterminée en mesurant parallelement et perpendiculairement a la direction du champ

appliqué pendant le recuit.

Acier

Zone utile

Aimants AINiCo

Support

FIGURE 2-12 : Dispositif pour le recuit sous champ magnétique
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FIGURE 2-13 : Influence du recuit sous champ magnétique a 300°C [MOUL 11 2]
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2.5 Proceédé de fabrication par lift-off bicouche

Bien que les performances des micro-fils soient supérieures aux autres structures, leur
fragilit¢ mécanique ainsi que leur faible potentiel d’intégration et de compatibilité aux
technologies microélectroniques sont des inconvénients. Le choix s’est donc porté sur la
structure en film mince de type multicouche. Les capteurs réalisés sont constitués de trois
couches Finemet/Cuivre/Finemet, deux couches de matériau ferromagnétique enserrant une
couche de conducteur (voir Figure 2-14). Les films ont ét¢ déposés par pulvérisation

cathodique et structurés par la méthode développée et présentée dans la section 2.3.

FIGURE 2-14 : Capteur en structure de « sandwich »

Le procédé¢ de fabrication est constitué de trois étapes principales : la préparation du masque,
le dépdt du matériau (magnétique ou conducteur) par pulvérisation cathodique puis le lift-off

(voir Figure 2-15). Chaque étape va étre détaillée dans la suite.

(a) Enrésinement et dépot des couches constituant le masque

Deux types de résine sont déposés sur un substrat de Si oxydé (100nm de SiO, pour isolation
¢lectrique) : une résine non-photosensible LOR30b d’une épaisseur d’environ 3 um, recuite a
180°C pendant 300s et une autre résine classique photosensible S1818 d’une épaisseur de 1.8
um, recuite a 115°C pendant 90s. Entre ces deux résines, une couche de SiO, de 500 nm est
déposée par PECVD a basse température (150°C) et a basse fréquence (la résine de la
LOR30b ne supporte pas la température standard de dépot par PECVD qui est de 300°C pour

un procédé standard).
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Bl Finemet Cuivre
7 Résine S1818 Il Substrat Si
Si0, (PECVD 150°C)

B LOR30b
B SiO, (Oxydation)

() (€9)
FIGURE 2-15 : Procédé de fabrication des micro-capteurs

(b) Lithographie de la résine S1818

La résine S1818 est insolée par un rayonnement UV sous un masque portant les motifs des
micro-capteurs avec une énergie de 55 mJ/cm’ et ensuite développée dans un mélange de
351/EDI (1 : 4) pendant 25s. La Figure 2-16 représente une partie des masques utilisés pour
la fabrication des micro-capteurs MI. Les parties jaune et verte correspondent respectivement

aux couches magnétique et conductrice.

FIGURE 2-16 : Masques utilisés pour la fabrication des micro-capteurs

Les dimensions des micro-capteurs existants sont présentées dans le Tableau 2-1 :
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Longueur de Finemet 1 mm

Longueur de Finemet 2.5 mm

Longueur de Finemet 5 mm

Largeur de
Largeur de Largeur de Largeur de Largeur de Fi . Largeur de
ineme
Finemet (um) | Cuivre (um) | Finemet (um) | Cuivre (um) (um) Cuivre (um)
um
10 10 10
50 50 50
25 25 25
25 25 25
125 125 125
50 50 50
50 50 50
250 250 250
100 100 100
Tableau 2-1 : Dimensions des micro-capteurs
(c) Gravure RIE de la SiO,

Dans cette étape, pour graver la silice en profondeur et obtenir les ouvertures nécessaire au

développement de la LOR, nous avons réalisé une gravure anisotrope par RIE. Il s’agit d’une

gravure physique réactive avec un plasma. La vitesse de gravure de SiO, par CHF; avec le

programme utilis€¢ est d’environ 55 nm/min. Afin d’optimiser le temps de gravure, une

détection optique interférométrique a été utilisée en temps réel. Apres cette étape, il faut

soumettre 1’échantillon a un plasma d’oxygéne pendant 1 min30s pour éliminer les résidus de

polymere de surface localisés dans les ouvertures. En effet, des polymérisations ont lieu

pendant la phase de gravure, qui engendre des résidus sur I’échantillon aprés la sous-gravure

de la LOR30b s’ils ne sont pas ¢liminés avant (voir Figure 2-17).

200,00um

(b)
FIGURE 2-17 : Images vues au microscope optique aprés développement de la LOR30b

(a) : Sans traitement par un plasma O, apres la gravure RIE

(b) : Avec un traitement par un plasma O, apres la gravure RIE

(d) Développement de la résine LOR30b
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La LOR30b, est dissoute par le solvant MF319 de fagon isotrope a partir des ouvertures
supérieures dans cette ¢tape. La Figure 2-18 représente I’image du moule bicouche avec une

sous-gravure importante vue par microscopie optique :

FIGURE 2-18 : Moule de MI préparé apres la sous-gravure par MF319 pendant 2min30s

La vitesse de sous-gravure a ¢été calibrée avec différents temps d’immersion dans le
développeur. La Figure 2-19 montre que la largeur de sous-gravure de la LOR30b en fonction
du temps n’est pas strictement linéaire. Nous trouvons que la vitesse est plus rapide au
début et qu’elle décroit au cours de la gravure, certainement par manque de régénération du

développeur sous le masque.

= SI818/S10 /LOR30b

Underetching Lateral Distance

Underetching with MF319

1 1 1 ! 1 1 1 1 1
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

Etching Time (s)

FIGURE 2-19 : Sous-gravure de la LOR30b en fonction du temps de la gravure

(e) Dépot de Finemet ou de cuivre.

Le Finemet et le cuivre sont déposés par pulvérisation cathodique (RF et DC respectivement)
avec les conditions optimisées (voir chapitre 2.2.2). Avant chaque dépdt de film, une couche
fine de Ti est déposée afin d’augmenter 1’adhérence entre les films. De plus, au-dessus de
chaque film magnétique, une couche de Ti est également déposée de fagon a protéger le film

contre I’oxydation. La couche de Ti est ¢laborée par pulvérisation cathodique DC avec un gaz
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d’argon de 30 mTorr.

(f) Lift-off

L’échantillon est immergé dans le Remover PG (un solvant purement organique qui ne
détériore pas le cuivre) chauffé a 60°C pendant une heure avec changement de solution
chaque demi-heure, ce qui permet a la résine LOR30b d’étre dissoudre et d’obtenir les

motifs.

(g) Dépot des trois couches en répétant les étapes (a) - (f)

Afin de réaliser la structure de multicouche Finemet/Cuivre/Finemet, nous répétons les étapes
(a) - (f) pour chacune couche. Le masque de lithographie des deux couches ferromagnétiques
est le méme, celui du cuivre est différent (piste plus étroite et plus longue pour les contacts

¢lectriques)

Avec les étapes de fabrication décrites ci-dessus, nous pouvons obtenir les capteurs en
structure multicouche. Un recuit sous champ magnétique de 1’ordre de SOkA/m est effectué a
300°C pendant une heure, ce qui permet de diminuer le champ coercitif du matériau
magnétique par relaxation des contraintes et d’introduire une anisotropie dans la direction du

champ appliqué.
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2.6 Caractérisation dimensionnelle du micro-capteur

Apres la fabrication des capteurs, leurs dimensions ont été vérifiées. Les Figures 2-20 (a), (b),
(c) et (d) représentent respectivement le profil vu par profilométrie mécanique, les images
vues par microscopie optique, et des images vues au-dessus et en coupe par microscopie
¢lectronique a balayage (MEB). Elles montrent que la structure multicouche est obtenue. La
technique de lift-off en bicouches permet d’une part de limiter la présence de défauts au bord
des motifs, d’autre part d’obtenir un bon recouvrement de la couche de cuivre par la couche
magnétique afin de refermer les lignes de champ dans la direction transverse, ce qui est une

condition importante pour un effet de MI élevé et une grande sensibilité du capteur.

25000 T T T T T

——— Finemet/Cu/Finemet

20000 500nm/1000/500nm |

15000

10000

Hauteur (A)

5000

-5000 1 1 1 1 1
0 50 100 150 200 250 300

Distance Horizontale (um)

(a) (b)

WD15. 1T'mm 10.0kV: x80

[ |
4.00um

1
SUB000 15.0kV 4.8mm x13.0k SE(U) 9/2/2011 I

(©) (d)

FIGURE 2-20 : Caractérisation dimensionnelle du capteur par profilométrie mécanique (a), optique (b), et par

microscopie électronique a balayage (c)
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2.7 Conclusion

Dans ce chapitre, nous nous sommes focalisés sur les procédés de microfabrication des
capteurs a base de Finemet. Des capteurs de structure tri-couches, ¢’est-a-dire deux couches
ferromagnétiques enserrant une couche de cuivre, ont été réalisés. Les films sont élaborés par
pulvérisation cathodique et structurés par une méthode de lift-off en bicouche. Les conditions
de dépdt par pulvérisation ont €té optimisées en considérant la contamination en oxygene et
la contrainte résiduelle dans la couche magnétique, qui influence la coercivité du matériau
magnétique. La méthode du lift-off en bicouche (silice déposée par PECVD a basse
température et LOR30b) implique une sous-gravure latérale plus importante permettant
d’éviter le dépot sur le bord du film. L’influence du traitement thermique sans champ et sous
champ magnétique a été¢ également étudiée. Le traitement thermique sous champ magnétique
permet de diminuer le champ coercitif du matériau magnétique et d’introduire une
anisotropie transversale ou longitudinale dans la couche magnétique selon la direction du
champ appliqué. La caractérisation dimensionnelle par MEB confirme que cette méthode de
fabrication permet d’obtenir un bon recouvrement entre la couche magnétique et la couche de
cuivre et de créer un circuit magnétique fermé, ce qui est une condition importante pour un

effet de MI ¢€levé et une grande sensibilité du capteur.

40



Chapitre 3 : Caractérisation électrique

Chapitre 3

Caractérisation ¢lectrique des micro-capteurs a

magnéto-impédance

3.1 Introduction

La capacité a détecter des défauts enterrés dans les matériaux métalliques en utilisant la
technique de contrdle non destructif (CND) par courants de Foucault implique une grande
sensibilité, linéarité et directivit¢ du capteur avec une bande passante adaptée. Dans ce
chapitre, nous présentons les méthodes utilisées pour caractériser les micro-capteurs a
magnéto-impédance (MI) qui ont été fabriqués pendant la thése. Cette caractérisation passe
par la mesure de I’impédance des capteurs MI. Les réponses du capteur en champ magnétique
statique et dynamique sont obtenues par les caractérisations en mode DC et AC en terme de
sensibilité, linéarité, directivité et bande passante. L’influence de parametres comme la
température de recuit et les dimensions du capteur a été étudi¢e. Un circuit résonant avec un
condensateur placé en parallele au capteur a été ¢laboré afin d’améliorer sa réponse. Une
méthode basée sur une double démodulation d’amplitude a ét¢ employée pour la
caractérisation fréquentielle. Le meilleur micro-capteur présente une bonne sensibilité (de
I’ordre de 4200 Q/T) avec la nécessité d’un champ de polarisation faible de 1.5 mT pour
travailler en zone lin€aire sans hystérésis, une plage de linéarité¢ de plusieurs centaines de puT
et une réponse directive préférentiellement longitudinale. La plage de fréquence de
fonctionnement (bande passante) obtenue a ce jour (du DC a 300 kHz) rend le capteur

utilisable pour des applications basses fréquences visant a détecter des défauts profonds tout
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autant qu’a la détection de défauts surfaciques.

Les dimensions des capteurs caractérisés et présentés dans ce chapitre sont listées dans le
tableau 3-1.

Epaisseur ~ Epaisseur Largeur du Largueur Longueur

N du du Finemet  du cuivre Finemet du cuivre  du capteur Recuit
capteur
(nm) (nm) (pm) (pm) (pm)

Al 500 1000 300 50 3000 Transversal
A2 500 1000 250 100 5000 Transversal
A3 500 1000 250 50 5000 Transversal
A4 500 1000 125 50 5000 Transversal
A5 500 1000 125 25 5000 Transversal
A6 500 1000 250 100 2500 Transversal
A7 500 500 125 50 5000 Transversal
A8 500 500 125 25 5000 Transversal
A9 500 500 50 25 5000 Transversal

Al10 500 500 250 100 2500 Transversal

All 500 500 250 50 1000 Transversal
Bl 500 500 250 100 5000 Longitudinal
B2 500 500 250 100 2500 Longitudinal
B3 500 500 250 100 1000 Longitudinal

Tableau 3-1 : Dimensions des capteurs MI caractérisés
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3.2 Mesure d’impédance en champ continu (mode DC)

L’impédance est une propriété du capteur dont la signification n’a d’existence que dans le cas
d’un régime linéaire et harmonique. Elle est complexe avec une partie réelle résistive et une

partie imaginaire inductive :
Z(w) =R(w) + jwL(w)
Avec Z : impédance, o : pulsation, R : résistance et L : inductance.

Généralement, la détermination de I’impédance d’un capteur MI est réalisée en 1’alimentant
avec un courant connu (Iyy) et en observant la tension a ses bornes (Vyi). L’impédance du

capteur s’est déduit par :

V )
ZMI = ﬂ = |ZMI(w)|e_]¢MI(w)

IMI

Ou |Zy| et Ovy sont respectivement le module et la phase de I’impédance.

Nous savons que I’impédance du capteur MI varie en fonction du champ magnétique externe.
Pour caractériser cette variation, nous définissons deux facteurs classiques comme
ci-dessous ou I’effet de MI (%) représente la variation relative de I’impédance du capteur
(Zvi) par rapport & Zwmsae (I'impédance du capteur a champ de saturation) ou a

Zmio (impédance du capteur a champ nul) [PANI 95]:

AZ Ty — 7
MI% = —2L %100% = —4L__~M1sat + 100%
MlIsat MlIsat
ou
AZ Ty — 27
MI% = —2L «100% = —2L_~M10 +100%
Zmio Zumio

L’effet de MI% est souvent utilis¢é pour caractériser les propriétés des matériaux
ferromagnétiques. Toutefois un facteur plus pertinent pour quantifier la capacité du capteur a
détecter un champ faible est la sensibilité, c’est-a-dire le rapport de la variation de

I’impédance sur la variation du champ magnétique AH :
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_ AZy,
 HolH

Avec S : sensibilit¢ du capteur, AZyy : variation d’impédance, AH : variation du champ

magnétique externe.

La détection ci-dessus de la sensibilit¢ a ¢ét¢ adoptée car dans la plupart des articles
scientifiques ou d’ingénierie, la sensibilité est caractérisée en /T pour caractériser la
sensibilité d’un capteur. Cela correspond a une variation d’impédance AZyy sur la variation
du champ d’induction magnétique AB (en considérant B = poH pour un champ magnétique a
I’air). Pour pouvoir comparer avec les capteurs de la littérature, nous utilisons les unités /T
pour décrire la sensibilité du capteur et Tesla pour le champ dans le domaine du CND. Dans

les autres cas, I’A/m sera utilis€ pour identifier un champ magnétique.

3.2.1 Utilisation d’un circuit résonant

Un circuit résonant LC peut étre utilis¢ afin d’augmenter la réponse du capteur [LEE 02].
Celui-ci peut étre considéré comme une résistance et une inductance en série. Un circuit
résonant RLC est alors construit directement en connectant un condensateur en paralléle avec

le micro-capteur (Figure 3-1).

Capteur MI

lll

FIGURE 3-1 : Circuit résonant RLC

L’impédance totale du circuit est représentée par :

7= R+ jwL
" 1+ jwRC — w?LC

La fréquence de résonance et le module de I’impédance a cette fréquence sont alors:
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L AV P 1+ B L R«

Le facteur de qualité est :

1L
Q_ch

La résistance et I’inductance du capteur sont de 1’ordre de quelques Q et de quelques nH
respectivement, ce qui est li¢ aux propriétés des matériaux et a la géométrie du capteur. La
Figure 3-2 (a) représente I’'impédance du capteur MI (type Al) avec différentes capacités en
parallele sans champ magnétique appliqué. L’effet de circuit résonant est bien obtenu en
fonction de la fréquence d’excitation. Nous trouvons que plus la capacité en parall¢le est
petite, plus la fréquence de résonance est grande et plus I'impédance a la fréquence de

résonance est grande, ce qui est bien adapté aux formules présentées ci-dessus.

En travaillant autour de la fréquence de résonance du circuit, nous pouvons obtenir de fortes
variations d’impédance en fonction du champ externe et donc une meilleure sensibilité.
Cependant cette fréquence de résonance en champ nul ne correspond pas exactement au point
de fonctionnement optimal en termes de sensibilité. En effet, cette derniére est liée également
au décalage de la fréquence de résonance et a la variation d’amplitude due a la présence d’un
champ magnétique. Comme la montre dans la Figure 3-2 (b), en appliquant un champ
magnétique (H; ou Hy) sur un capteur donné, la résistance et I’inductance varient avec ce
champ appliqué, ainsi la fréquence de résonance (fr(H;) ou fr(H,)) va étre décalée. De cette
maniere, la fréquence d’excitation optimale f,p; est 1égérement inférieure ou supérieure a la
fréquence de résonance a champ nul fr(0). A cette fréquence optimale, une grande variation
d’impédance sera obtenue (Z(H;) ou Z(H;) par rapport a Z(0)). La variation d’autant plus
importante que le pic de résonance sera étroit, donc que le facteur de qualité du circuit RLC

sera élevé.
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FIGURE 3-2 : (a) Impédance en fonction de la fréquence d’excitation sans champ magnétique avec différents

condensateurs en paralléle avec du capteur MI

(b) Impédance en fonction de la fréquence avec champ magnétique appliqué pour un capteur MI donné

En pratique, le condensateur en parall¢le a été obtenu au moyen du cable coaxial reliant le
capteur MI a I’entrée du Lock-in. Les cables coaxiaux standards utilisés ont une capacité de
100 pF/m. Pour les parties suivantes, les mesures ont été effectuées en utilisant un cable
coaxial de 1 m donc un condensateur de 100 pF en parall¢le, ce qui correspond a une

fréquence de résonance proche de 30 MHz.

3.2.2 Méthode de mesure de I'impédance du capteur MI en champ

magnétique continu

Pour caractériser 1’évolution de I’impédance des capteurs en fonction du champ magnétique

continu externe, nous avons réalisé un banc de test qui est schématisé dans la Figure 3-3.

l Ref
Input
> Output

- Solénoide

Générateur

&

*
Hext > *~ |Micro-capteur MI

Condensateur C

FIGURE 3-3 : Méthode de mesure d’impédance en champ continu
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Le micro-capteur MI est excité par une source de tension (générateur, GBF,
ROHDE&SCHWARZ AM300) de quelques kHz a quelques dizaines MHz. Le capteur MI
est mis en série avec une résistance de valeur 1 kQ. La valeur de la résistance étant tres
supérieure a I’impédance du capteur, elle permet de fixer la valeur du courant circulant dans
le capteur indépendamment du champ magnétique externe. Le courant traversant le capteur a
été fixé a 1 mA,s (tension du générateur de 1 V). Le champ magnétique externe (champ
continu) est créé par un solénoide placé autour du capteur et controlé par une alimentation
continue. Ce systéme permet de générer un champ magnétique de 0 jusqu’a 7500 A/m. La
tension mesurée aux bornes du capteur grice a une détection synchrone (STANFORD
RESEARCH SYSTEM SR844) et le courant traversant le capteur nous permettent de
déterminer I’impédance du capteur. La détection synchrone permet de décomposer le signal
¢lectrique en module et en phase. Elle peut étre simplifiée par un multiplieur et un filtre passe
bas. En multipliant le signal a la sortie du capteur (« Input ») par un signal de référence de
méme fréquence f avec une phase réglée de mani¢re a maximiser la tension « Output », une
partie continue et une partie de fréquence 2f sont obtenues. En utilisant un filtre passe bas,
nous conservons alors la partie continue qui correspond a la partie module du signal. En
faisant varier I’intensit¢ du champ externe, nous pouvons donc déterminer, a une fréquence

donnée, I’évolution du module de I’'impédance en fonction du champ magnétique externe

appliqué.

La Figure 3-4 montre le dispositif expérimental pour une mesure en champ continu:

Alimentation DC l

hmmulnllmml

/

\ - ’ = z - = AT |
; & : £ | St &
§ Lock-in HF -
Bobine ,

FIGURE 3-4 : Dispositif expérimental pour une mesure en champ continu

Les Figure 3-5 (a) et (b) représentent I’impédance et la sensibilité du capteur Al. Le capteur
est excité a 29 MHz et le courant traversant est fixé a 1 mA.s. Pour les courbes obtenues le

capteur est saturé en appliquant un champ de 7500 A/m dans le solénoide puis le champ
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magnétique appliqué est réduit jusqu’a zéro (courbe bleu). Il est ensuite augmenté jusqu’a

une nouvelle saturation (courbe rouge).

147 2500
2000 Fréquence d’excitation f HF = 29 MHz
145 1500 Courant d’excitation I_HF = 1 mArms
<
S £ 1000
Tg' 143 S
e ) 500
3 S o
Q 141 %
E S -500
139 I Fréquence d’excitation f HF =29 MHz -1000
Courant d’excitation I_HF = 1 mArms -1500
137 -2000
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000
Champ magnétique externe (A/m) Champ magnétique externe (A/m)
(a) (b)

FIGURE 3-5 : Caractéristique du capteur MI A1 en champ continu
(a) Impédance en fonction du champ magnétique appliqué

(b) Sensibilité du capteur en dérivant numériquement la courbe d’impédance

Nous avons observé un comportement hystérétique aux champs faibles, ce qui n’est pas
favorable en vue de I’application du capteur. Ce phénoméne d’hystérésis est associé a des
déplacements des parois de domaine dans une structure magnétiquement désordonnée. Ceci
implique que le capteur soit polarisé avec un champ magnétique plus grand que le champ
d’anisotropie, ce qui favorise essentiellement les rotations d’aimantation sans hystérésis. La
polarisation peut étre réalisée au moyen d’un bobinage autour du capteur et la valeur doit
correspondre au maximum de sensibilité. La sensibilit¢ du capteur est obtenue par la
dérivation numérique de la courbe d’impédance, comme présenté dans la Figure 3-5 (b). La
sensibilit¢ maximale dans la zone non-hystérétique atteint environs 1550 Q/T avec un champ
magnétique de I’ordre de 3000 A/m.

Rappelons que le condensateur en parallele du capteur influe le choix de la fréquence
d’excitation. Il influence également la sensibilit¢ du capteur. La Figure 3-6 représente la
sensibilit¢ maximale pour différentes capacités connectées en parallele avec capteur Al. La
fréquence de résonance correspondante est déterminée en tracant les courbes comme la
Figure 3-5 en faisant varier la fréquence d’excitation autour de la fréquence de résonance.

Les valeurs de sensibilités maximales ont été observées dans la zone non-hystérétique.
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FIGURE 3-6 : Sensibilité maximale du capteur avec différentes condensateurs en paralléle

Nous avons trouvé que I’augmentation de la capacité connectée en parallele permet de
diminuer la fréquence de résonance, ce qui est plus favorable a I’intégration avec les circuits
¢lectroniques. En revanche, la sensibilit¢ diminue également avec la croissance de la capacité
en parall¢le. Ce résultat 1i¢ a la diminution du facteur de qualité lorsque la capacité augmente.
Par conséquent, un compromis doit étre trouvé entre la fréquence d’excitation et la valeur de

sensibilité.

3.2.3 Influence du recuit et de la géométrie sur les performances des

capteurs MI réalisés

Un capteur MI pour le CND doit posséder une forte sensibilité et un champ d’anisotropie le
plus faible possible de maniére a limiter un champ de polarisation. A cet effet, I’influence du
traitement thermique et de la géométrie du capteur a ¢été¢ étudiée. A partir de multiples

caractérisations réalisées sur plusieurs capteurs, les résultats sont synthétisés sur la Figure
3-7.

103 15
Fréquence d’excitation f HF = 30.8 MHz 4200Q/T a 1230A/m g tg:g::z: g"s‘zm
Courant d’excitation I_HF = 1 mArms Longueur: Tmm
500nm/500nm/500nm
@ —~ 10 Largeur (Finemet): 250um
§ %— Largeur (Cuivre): 100um
8 5 Recuit longitudinal
H X
E 5
R460CYT:a 1380A/m
# Recuit longitudinal B3
‘O Recuit transversal
o L == -
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000
Champ magnétique externe (A/m) Champ magnétique externe (A/m)
(a) (b)
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FIGURE 3-7 : Influence du recuit et de la géométrie du capteur
(a) Influence du recuit (b) Influence de la longueur du capteur
(c) Influence de la géométrie de la poste de cuivre (capteur Al, A6, A10, All)

(d) Influence du rapport de largeur entre Finemet et cuivre (capteur A1~Al11)

Pour obtenir haute sensibilité dans la zone non-hystérétique et un champ d’anisotropie faible,
nous observons que le capteur devra €tre recuit en appliquant un champ parallé¢lement a 1’axe
du capteur. La sensibilité est globalement proportionnelle a la longueur (logique, c’est en
Q/T). La couche de cuivre doit étre la plus épaisse et la plus étroite possible. Cela peut étre
expliqué par la réluctance. Il faut que la longueur du parcours du champ pour une couche de
cuivre ¢€paisse et étroite soit plus courte (réluctance faible), ce qui donne une valeur
d’impédance plus grande. Cela a minimiser le rapport périmetre/section de la piste de cuivre,
donc a se rapprocher de la structure d’un fil. Le rapport des largeurs semble jouer un réle sur
le champ d’anisotropie. Un film de Finemet plus large permet de faciliter 1’existence d’une
structure en domaines multiples, tandis qu’un film étroit favorise 1’existence d’une structure
en domaines transverses. Une étude plus fine de la structure en domaines permettrait de
vérifier ces hypotheses. Elle permettrait d’autre part de découvrir pourquoi le recuit
longitudinal donne de meilleur résultat que le recuit transversal, contrairement a ce qui est
donné dans la littérature. Le meilleur résultat en terme de sensibilité a été mesuré avec le

capteur B1 (sensibilité¢ de I’ordre de 4200Q2/T et un champ de polarisation de I’ordre de 1230
A/m.
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3.3 Caractérisation du capteur MI en champ magnétique

alternatif (mode AC)

La détection de défauts par courants de Foucault implique de travailler en régime alternatif,
donc d’effectuer une mesure de champ magnétique alternatif de faible amplitude. Il est ainsi
nécessaire de caractériser la réponse dynamique des micro-capteurs. Cette caractérisation
suppose la mise en place d’un systéme de mesure spécifique différent de celui permettant la
mesure de la sensibilité en champ magnétique continu. Une étude a également ét¢ menée sur
I’amélioration apportée par un solénoide de polarisation sur les performances du capteur en
terme de linéarité, de reproductivité et de sensibilité en champ alternatif faible. La présence
du solénoide permet en effet de polariser le capteur pour travailler autour d’un point de

fonctionnement optimal afin de s’affranchir de ces imperfections (linéarité et hystérésis).
3.3.1 Meéthode de mesure en champ alternatif

Le but de la mesure consiste a déterminer la sensibilité, la linéarité, la directivité et la bande
passante des micro-capteurs réalisés en faible champ alternatif sinusoidal par une méthode de
démodulation d’amplitude. Le principe de la méthode de mesure consiste a effectuer une
double démodulation d’amplitude par détection synchrone (Lock-in). Cette démodulation
implique de disposer d’une image du champ magnétique alternatif & mesurer (BF), ce qui est
bien le cas en CND par courants de Foucault (ce champ est engendré par le systtme de CND).

Le principe de fonctionnement de la mesure est décrit dans la Figure 3-8 :

l Ref HF
Vmi
Output

Ref BF

HF

Champ de polarisation Ho
_—

> T,
Champ alternatif 2
Il

1
Condensateur C

@

A
Bobines Helmholtz

cro-capteur MI‘
.

FIGURE 3-8 : Principe de la caractérisation dynamique du capteur MI

Comme pour la mesure en champ continu, le micro-capteur est parcouru par un courant
d’excitation de fréquence proche de la fréquence de résonance du circuit RLC. Un solénoide

autour du capteur crée un champ magnétique continu permettant de polariser le capteur
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autour d’un point de fonctionnement (Hy). Sa valeur est optimisée vis-a-vis de la sensibilité,

de la plage de lin€arité et de I’absence d’hystérésis. Un champ magnétique alternatif de faible

amplitude (h, champ magnétique a mesurer) a basse fréquence est créé par des bobines de

Helmholtz et vient se superposer au champ magnétique statique Hy. Ce champ entraine une

modulation de I’amplitude de I’impédance comme montré sur la Figure 3-9.

147

Fréquence d’excitation f HF =29 MHz
Courant d’excitation I_HF = 1 mArms

Impédance ()

-h ' N y+h
0 1600 15500 4800 6400 8000
Champ magnétique externe (A/m)

137

FIGURE 3-9 : Réponse standard pour un capteur MI avec un champ magnétique alternatif superposé au champ

de polarisation H

Le champ magnétique total Hy,; devient la somme de Hj et h:
Heor = Hy + R

Donc, I’impédance totale de la cellule est :

a(|z]e77®) _
g |tofuoh

Zior = Zo + AZ = |Z(Ho, foxc)|e /¢ Holexe) 4
Avec :
fexe : Fréquence d’excitation
Iexe : Courant d’excitation
Hy : Champ de polarisation (champ magnétique continu)
h : Champ & mesurer (champ magnétique alternatif)
Z : Impédance de la cellule (capteur MI + condensateur en parall¢le)

Zo : Impédance de la cellule au champ de polarisation Hy

L’impédance du capteur est composée de deux termes : I’impédance au point de polarisation

qui correspond a la réponse au champ continu et la variation de I’impédance associée a la
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réponse au champ alternatif. Ce deuxieme terme permet de définir la sensibilité du capteur au

point de fonctionnement Hy :

s 07
- HoaH |(H0'fexc)

Apres les démodulations par détection synchrone a haute fréquence (fréquence d’excitation
HF du capteur) puis a basse fréquence (fréquence du champ BF a mesurer), la sensibilité¢ du

capteur peut étre directement obtenue.

La Figure 3-10 montre le dispositif expérimental pour une mesure en champ alternatif :

C.,.i,.&

: \

FIGURE 3-10 : Dispositif expérimental pour une mesure en champ alternatif

Dans les parties suivantes nous présentons la sensibilité, la linéarité et la bande passante du
micro-capteur MI de type Al en utilisant la méthode dynamique (champ magnétique

alternatif).
3.3.2 Sensibilité du capteur en champ alternatif

Dans un premier temps, la fréquence HF doit étre déterminée de manic¢re a obtenir une
sensibilit¢ maximale dans la zone non-hystérétique, le capteur étant polarisé par un champ
continu permettant de travailler dans la zone non hystérétique. En balayant la fréquence
d’excitation, nous cherchons la valeur donnant une amplitude maximale en sortie de la
détection synchrone a basse fréquence BF. Le signal de la sortie de la détection synchrone BF

est en effet proportionnel a la sensibilit¢ de la cellule. La fréquence correspondante est la
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fréquence optimale. Le courant traversant le capteur est toujours fixé a 1 mArms en utilisant

une résistance de 1 k€2 en série et appliquant une tension de 1 Vrms.

Une fois la fréquence HF optimale déterminée, la premiére mesure consiste a chercher le
champ de polarisation créé par le solénoide permettant d’obtenir une sensibilit¢ maximale.
L’amplitude du champ alternatif a basse fréquence (BF = 340 Hz) est fixée a 117 A/m (0.147
mT). En faisant varier le champ de polarisation DC a I’aide d’une alimentation continue nous

obtenons le courbe de sensibilité du capteur comme montré sur la Figure 3-11.

1500

—
[=3
[=3
(=}

Sensibilité (Q/T)

500 o

Fréquence d’excitation f HF =29 MHz
Fréquence de mesure f BF = 340Hz
Champ de mesure H_BF = 117A/m

0 2000 4000 6000 8000
Champ de polarisation (A/m)

FIGURE 3-11 : Sensibilité du capteur MI mesurée en champ alternatif

La sensibilit¢ du capteur en /T est obtenu en divisant la tension obtenue en output par
I’amplitude du champ alternatif, par I’amplitude du courant parcouru dans le capteur et en
tenant compte des gains du lock-in HF et BF. Dans le cas du capteur ¢tudié, la sensibilité
maximale de 1450 Q/T est obtenu pour un champ de polarisation autour de 3000 A/m. Cette
polarisation est suffisante pour polariser le capteur dans la zone non-hystérétique et sa valeur

est compatible avec les résultats obtenus en caractérisation DC précédemment réalisées.
3.3.3 Linéarité du capteur

La linéarité du capteur dépend du champ de polarisation appliqué évident puisque la réponse
est non linéaire. Nous avons caractéris¢ la linéarit¢ du capteur autour du champ de
polarisation optimal déterminé précédemment (3000 A/m). Elle est caractérisée en fixant la
fréquence de mesure basse fréquence a 340 Hz, la fréquence d’excitation haute fréquence a
29 MHz et le champ de polarisation de 3000 A/m. L amplitude du champ alternatif varie et la
tension de sortie démodulée est mesurée. La Figure 3 -12 représente 1’évolution de la tension

de sortie en fonction de I’amplitude du champ BF.
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Fréquence d’excitation f HF = 29 MHz
Fréquence de mesure f BF = 340 Hz
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FIGURE 3-12 : Linéarité du capteur MI

Le capteur a une réponse satisfaisante dans une large gamme d’amplitude de champ a basse
fréquence (entre 0 et 450 A/m soit 565 uT). L’erreur de linéarité est inférieure a 1.5% pour
une amplitude inférieure a 150 A/m (188 uT) et inférieure a 10% pour une amplitude de 450
A/m (565 uT), ce qui est compatible avec les applications CND visées.

3.3.4 Directivité du capteur

Pour I’application au CND par courants de Foucault, le capteur doit avoir une direction de
sensibilité préférentielle de maniere a distinguer les composantes du champ magnétique crée
par les courants de Foucault. Ainsi la directivité du capteur a été étudiée. Pour cela, a partir
du dispositif de la Figure 3-8 le champ magnétique alternatif & mesurer est appliqué dans trois
directions différentes : longitudinale, transversale et perpendiculaire (Figure 3-13 (a)), le
capteur restant polaris¢ par un champ magnétique longitudinal. Les résultats montrent
I’évolution de la tension de sortie du Lock-in BF en fonction de I’amplitude du champ pour

les trois directions de champ.

© Mesure du champ longitudinal
© Mesure du champ transversal
2.5 Mesure du champ perpendiculaire

Champ magnétique
transversal

Fréquence d’excitation f HF = 30.7 MHz
0.5 Fréquence de mesure f BF =310 Hz
Champ de polarisation longitudinal = 1230 A/m

Champ magnétique
longitudinal 0 100 200 300 400 500 600 700 800
Amplitude du champ de mesure B_BF (A/m)

(a) (b)
FIGURE 3-13 : Directivité du capteur MI

(a) Champ magnétique a mesurer dans trois directions

(b) Tension en sortie du Lock-in BF en fonction de I’amplitude du champ
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Nous pouvons observer que le capteur a une réponse quasi nulle dans les directions
transversale et perpendiculaire. Il n’est sensible qu’a la composante longitudinale du champ.
Les rapports de sensibilité obtenue pour un champ mesuré longitudinal Sjong, transversal Sian

et perpendiculaire S, sont :

Slong = 71.2 Slong

S tran Sperp

=178

Ces résultats montrent la directivité¢ du capteur méme si I’orientation effective du capteur lors
de la mesure a pu engendrer des erreurs dans la détermination des sensibilités. Cette

directivité¢ de détection du champ est parfaitement compatible avec 1’application visée.
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3.4 Caractérisation de la bande passante du capteur MI

La derniere caractéristique des capteurs MI concerne la bande passante. La détection d’un
défaut profond dans une piece métallique par CND a basse fréquence requiert une plage de
mesure de 100 Hz a 100 kHz. La plage de mesure du capteur MI Al a tout d’abord été
caractérisée a 1’aide du systeme présenté ci-dessus (Figure 3-8) par double démodulation a
haute fréquence et a basse fréquence. En balayant la fréquence de mesure, nous avons pu

caractériser une partie de la bande passante du capteur (Figure 3-14).

1500

————

1000

Sensibilité (QIT)

500
Fréquence d’excitation f HF =29 MHz

Champ de mesure B_BF = 117 A/m
Champ de polarisation = 3000 A/m

0 200 400 600 800 1000
Fréquence de mesure f_BF (Hz)

FIGURE 3-14 : Bande passante du capteur MI mesuré par double Lock-in

Ce systeme a permis de montrer que la sensibilité est quasiment constante sur la bande de
fréquence 0-1 kHz. La fréquence de limite de 1 kHz n’est cependant pas liée au capteur, mais
a la technique de mesure, qui fait intervenir un détecteur synchrone a haute fréquence (la
bande passante du lock-in haute fréquence). Pour résoudre ce probléme, nous avons proposé
deux méthodes de mesure. La premiere met en ceuvre un multiplieur (Figure 3-15) et la
deuxiéme est liée a I'utilisation d’un analyseur de spectre (Figure 3-16). Pour ces deux types
de mesures, la fréquence d’excitation optimale a été modifiée en raison de la variation de
I’impédance d’entrée des différents appareils. L’amplitude du champ a mesurer n’est de plus
pas la méme en fonction de la résolution du systéme. Toutefois, la plage de lin€arité¢ du
capteur permet une certaine viabilité.
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HF

Champ de polarisation 7o
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Bobines Helmholtz

FIGURE 3-15 : Bande passante du capteur MI mesurée par un multiplieur

Pour aller au-dela la limite de la bande passante du lock-in, nous pouvons le remplacer par un
multiplieur couplé avec un filtre passe-bas. Le signal de la réponse du capteur est démodulé
par le multiplieur a haute fréquence, puis amplifi¢ par un amplificateur d’instrumentation. Le
signal démodulé est mesuré a 1’aide d’un oscilloscope, ce qui permet de caractériser la bande
passante jusqu’a 15 kHz (voir Figure 3-17(a)). La limite est liée au circuit électronique,

notamment la bande passante de 1’amplificateur.

—(~>——
Champ de polaris‘ation Ho

Analyseur de
spectres

Micro-capteur MI

ATVA

N Champ alternatif / ’ fo+Af  fo  fo+Af
’

«§ BF ¥
Bobines Helmholtz

FIGURE 3-16 : Bande passante du capteur MI mesurée par un analyseur de spectre

Pour la seconde méthode, le signal du capteur est mis sur I’entrée d’un analyseur de spectre.
Trois raies sont obtenues a la sortie de ’analyseur de spectre. La fréquence centrale fj
correspond a la fréquence d’excitation (la porteuse de la modulation d’amplitude). La
fréquence Af est la fréquence du champ de mesure a basse fréquence. Ainsi I’amplitude du
champ magnétique mesuré peut €tre directement déterminée par les deux raies latérales a la
fréquence de fO£Af. La Figure 3-17(b) illustre que la réponse du capteur a basse fréquence
reste constante jusqu’a 300 kHz, limitée par la fréquence de résonance de la bobine

d’excitation, qui fait qu’un champ magnétique alternatif ne peut pas étre fourni au-dela de
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300 kHz. Une nouvelle bobine qui a la fréquence de résonance beaucoup plus ¢élevée doit étre

fabriquée pour continuer la mesure.

” ’ W
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1500
- S 0.6
3
£ 1000 ‘S—
3 S o4
500 Fréquence d’excitation = 33 MHz Fréquence d’excitation = 34 MHz
Champ de mcsufc E?—BF =35 A/m 02 Champ de mesure B_BF = 173 A/m
Champ de polarisation = 3000 A/m Champ de polarisation = 3000 A/m
0 0
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FIGURE 3-17: (a) Bande passante du capteur MI mesurée par multiplieur

(b) Bande passante du capteur MI mesurée par analyseur de spectre

300
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3.5 Conclusion

La détection de défauts par CND CF implique de travailler dans un régime alternatif, donc
d’effectuer une mesure de champ magnétique alternatif de faible amplitude. Ainsi la réponse
dynamique des capteurs MI a besoin d’€tre caractérisée. Dans ce chapitre, les réponses du
capteur en champ magnétique statique et dynamique sont obtenues par les caractérisations en
mode DC et AC en terme de la sensibilité, linéarité, directivité et bande passante. Un circuit
résonant avec un condensateur en paralléle du capteur a été ¢élaboré afin d’améliorer la
réponse du capteur. Une méthode basée sur une double démodulation d’amplitude a été
employée pour la caractérisation fréquentielle du capteur. Le meilleur capteur a base de
Finemet présente une bonne sensibilité (de 1’ordre de 4200 Q/T avec nécessité d’un champ de
polarisation faible de 1.5 mT pour travailler en zone linéaire sans hystérésis) avec une plage
de linéarit¢ de plusieurs centaines de pT et une réponse directive préférentiellement
longitudinale. La plage de fréquence de fonctionnement (bande passante) obtenue par
analyseur de spectre a ce jour du DC a 300 kHz rend le capteur utilisable pour des

applications de CND basses fréquences visant a détecter des défauts profonds.
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Chapitre 4

Fabrication et intégration de microsolénoides 3D pour

les capteurs a magnéto-impedance

4.1 Introduction

En raison de la présence de non-linéarité et d’hystérésis dans la réponse des micro-capteurs
réalisés, un microsolénoide localisé¢ autour du capteur est nécessaire pour effectuer une
polarisation du capteur (Figure 4-1). Dans ce chapitre, nous présenterons les étapes de
fabrication de microsolénoides 3D et le développement d’une technologie dédi¢e a

I’intégration d’un microsolénoide autour d’un capteur MI.

FIGURE 4-1 : Micro-capteur MI avec un microsolénoide autour

Le microsolénoide a section rectangulaire développé dans le cadre de ce travail est constitué
de trois niveaux principaux : les pistes inférieures, les piliers et les pistes supérieures. Il est
fabriqué par micromoulage et croissance ¢électrolytique de cuivre. Concernant I’intégration du

microsolénoide autour du capteur, une technologie de transfert par report a été étudiée.
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4.2 Procédé global d’un capteur MI bobiné

La réalisation d’un solénoide autour d’un capteur isolé électriquement est complexe si 1’on
utilise les techniques conventionnelles. En effet, la troisieme dimension du bobinage
(dimension verticale) n’est raisonnablement envisageable qu’en utilisant la croissance
¢lectrolytique, seule technique simple permettant de structurer des films conducteurs de
plusieurs microns d’épaisseur. Si I’on suppose la réalisation des motifs a partir du substrat,
I’ensemble nécessite plusieurs étapes de lithographie/dépot successives multipliant les risques
de défaut. Une solution alternative a donc €té imaginée : le transfert de film par report. Cette
technique consiste a ¢laborer des films ou des structures sur un substrat (donneur) et a les
transférer sur un autre substrat (récepteur). Cette technique a été étudiée et développée par S.
Brault et G. Schelcher a I'IEF. Différents films structurés, réalisés par croissance
¢lectrolytique ont été transférés avec un rendement de procédé supérieur a 90% [BRAU 10].
Des applications diverses du procédé de transfert du film ont été développées, par exemple la
réalisation d’un capteur de pression de type Pirani pour transférer des microfilaments sur
silicium [SCHE 11].

Dans le cas de cette étude, il est nécessaire d’intégrer le micro-capteur MI dans le
microsolénoide. Avec la technique de transfert, il est possible de reporter le capteur MI sur
les pistes inférieures du microsolénoide. Cette technique permettrait de limiter le nombre
d’étapes critiques mises en série, réduisant ainsi les risques d’échec. De plus, ’isolation
¢lectrique entre le capteur MI et les pistes inférieures du microsolénoide pourrait étre assurée

par le polymere utilis¢é comme couche de scellement.

La technique de transfert par report est basée sur I’ingénierie de 1’adhérence. Il s’agit
d’assurer une adhérence des structures plus faible sur le substrat donneur que sur le substrat
récepteur. Les différentes étapes sont présentées dans la Figure 4-2. Les structures sont
réalisées sur un substrat a adhérence controlée, dans notre cas une couche fluorocarbonée
traitée par plasma. Le transfert par report consiste a appliquer une couche de scellement (une
colle de polymére isolant) sur les structures réalisées sur le substrat donneur, a le positionner
le substrat récepteur et a transférer les structures du donneur sur celles du récepteur par
I’application d’une pression et d’un traitement thermique, puis a retirer le substrat donneur
pour libérer les structures. Cette séparation est effectuée par 1’application d’une force faible.
Nous détaillerons dans les parties suivantes I’étude réalisée sur le transfert de capteur MI

dans le microsolénoide.
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Il Substrat Structure a transférer [ Structure de récepteur

[ Couche a adhésion contrdlée ## Couche de scellement (polymere)

T ]

Substrat de donneur

Substrat de récepteur

FIGURE. 4-2: Principe de transfert par report

Le procédé global de la fabrication d’un micro-capteur MI avec un microsolénoide en 3D

intégré est présenté dans la Figure 4-3 :

— | ’ S

(a) Réalisation du capteur MI (b) Couche de scellement  (c) Croissance des pistes inférieures

(d) Transfert (e) Croissance des piliers (f) Croissance des pistes supérieures

FIGURE 4-3 : Procédé de fabrication d’un micro-capteur MI avec un microsolénoide intégré

(a) Réalisation du capteur MI

Une couche a adhérence controlée est déposée sur un substrat de silicium de 2 pouces a 1’aide
d’un bati de DRIE ou par pulvérisation cathodique magnétron (voir chapitre 4.5.1). Un recuit
a 250°C pendant 30min est effectué sur une plaque chauffante a I’air. Les micro-capteurs sont

ensuite ¢laborés sur ce type de substrat.

(b) Dépdt d’une couche de scellement
Une couche de BCB est déposée sur les micro-capteurs. Elle est structurée avec la méme
géométrie que les capteurs. Le BCB dans notre cas est considéré non seulement comme une

couche adhésive mais aussi comme une couche d’isolation électrique entre le capteur et les
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pistes inférieures du microsolénoide.

(c) Croissance des pistes inférieures du microsolénoide
Les pistes inférieures du microsolénoide sont réalisées par micro moulage et croissance

¢lectrolytique sur un substrat standard de silicium de 2 pouces.

(d) Transfert par report

Les deux wafers sont assemblés avec une température et une force appliquée satisfaisante
dans un bati de soudure de substrat. Aprés assemblage, la séparation est effectuée
manuellement. Le micro-capteur est ensuite transféré vers les pistes inférieures du

microsolénoide.
(e) Croissance des piliers et des pistes supérieures du microsolénoide

Enfin la croissance des deux piliers et des pistes supérieures du microsolénoide est réalisée

par le procédé indiqué dans les parties suivantes.
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4.3 Travaux relatifs a la fabrication de microsolénoides

La bobine est un composant constitué¢ d’un enroulement de fil conducteur autour d’un noyau
(vide ou matériau ferromagnétique). C’est un composant de base dans les systémes
¢lectriques et ¢électroniques (filtrage, stockage ou transfert d’énergie, génération de champ
magnétique, etc. ...). En vue de la minimisation et de I’intégration des circuits €électroniques,
la réalisation de microbobines est une étape indispensable. Trois géométries de microbobines
tirées de la littérature sont présentés en Figure 4-4 : planaire, a section circulaire et a section

rectangulaire.

(b) (c)
FIGURE. 4-4 : Trois géométries de microbobines

(a) Microbobine planaire [WOYT 06] (b) Microsolénoide avec section circulaire [WILL 99] (c) Microsolénoide

avec section rectangulaire [FANG 06]

La microbobine planaire est facilement réalisable par microfabrication mais ses propriétés
¢lectriques comme I’inductance ou le facteur de qualité restent faibles par rapport aux
géométries 3D [KRAT 08]. Une microbobine planaire de 40 tours a été réalisée au laboratoire
avec une largeur de la piste de Sum et un espacement inter-piste de 5 um. Cependant, cette
géométrie n’est pas adaptée pour notre application pour laquelle il est nécessaire de créer un
champ magnétique le long du micro-capteur MI. La fabrication d’un microsolénoide
permettant de générer un champ magnétique planaire de valeur importante est en effet

nécessaire.

Nombre de travaux portent sur des microsolénoides de section circulaire possédant des
propriétés compétitives mais le procédé de fabrication est trés complexe, ce qui n’est pas
favorable pour son intégration autour d’un micro-capteur MI [KANE 06, ROGE 97, WILL
99]. Notre choix s’est porté sur la réalisation d’un microsolénoide de section rectangulaire.

Généralement un microsolénoide de section rectangulaire est composé de trois niveaux : les
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pistes inférieures, les piliers et les pistes supérieures. Une succession d’étapes de lithographie
et de croissance ¢lectrolytique et/ou dépdt est nécessaire pour réaliser cette structure

complexe. Quelques exemples existent dans la littérature, présentés dans la Figure 4-5.

M. Woytasik [WOYT 06] a présenté une méthode de fabrication utilisant la lithographie a
niveau de gris (Figure 4-5 (a)). Les pistes inférieures sont réalisées par une étape de
micromoulage classique. L’étape suivante consiste a définir des moules pour les ponts grace
a la lithographie optique a niveau de gris. Ces ponts sont remplis par croissance ¢lectrolytique

jusqu’a ce que les piliers se rejoignent par débordement du cuivre.

T. Dohi [DOHI 07] a élaboré un procédé de fabrication a un seul niveau utilisant une étape
post-process de pliage par libération permettant d’obtenir un microsolénoide en 3D (Figure
4-5 (b)). Toutes les pistes sont réalisées sur une surface planaire par croissance
¢lectrolytique, puis une partie entre elles est libérée par gravure HF et pliée dans la direction
hors plan. A la fin du processus, une couche de cuivre est déposée pour renforcer la structure

et réduire la résistance ¢électrique.

Rogge [ROGG 95] et Lochel [LOCH 96 1] ont réalisé un microsolénoide avec une méthode
similaire (Figure 4-5 (c) et (d)). Rogge a utilisé la lithographie par rayons X en combinaison
avec la lithographie optique pour structurer les pistes et les piliers, alors que Lochel n’a

utilisé que la lithographie par rayonnement U.V. pour structurer la résine épaisse.
Klein [KLEI 07] a présent¢ une méthode de fabrication de microsolénoide par gravure
ionique réactive sur un substrat de verre (Figure 4-5 (e)). Celle-ci permet de réaliser un

microsolénoide autour d’un micro fil. Malheureusement, le procédé de fabrication est

complexe et nécessite plus de 40 étapes.

—

(a) M. Woytasik [WOYT 06]
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(b) T. Dohi [DOHI 07]

’U]a” 25KV D 40NN §:00000 P: 00011

i
Ay

(c) B. Rogge [ROGG 95] (d) B. Lochel [LOCH 96 1] (e) M. J. K. Klein [KLEI 07]

FIGURE 4-5 : Microsolénoide avec section rectangulaire

L’ensemble des méthodes de fabrication de microbobines présenté est peu adaptable a notre
application visée, soit a cause des propriétés ¢€lectriques (inductance, facteur de qualité,
nombre de spire par unité de longueur), soit a cause de la complexité de fabrication. Nous
avons donc di développer une technologie de réalisation de microsolénoides 3D avec une
forte densité linéique de spires, soit un microsolénoide de pitch 20 um (largeur de pistes de
10 um et espacement de 10 um), voire 10 um (largeur de pistes de 5 um et espacement de 5
um) associé a un large volume disponible a I’intérieur du solénoide. Cet objectif étant réaliste,
puisque notre groupe a développé un procédé de micromoulage permettant de réaliser des

microbobines planaires de cuivre avec des constantes latérales similaires.
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4.4 Conception et réalisation de microsolénoides 3D

La présence d’un microsolénoide autour du capteur, comme dans la plupart des dispositifs
macroscopiques a base de micro-fil, permet de polariser le capteur pour travailler autour d’un
point de fonctionnement optimal (la réponse des capteurs MI n’est pas linéaire et présente un
hystérésis pour un champ magnétique faible). D’autre part, si nous supposons possible de
réaliser deux bobinages, cela permettrait de découpler électriquement 1’excitation du matériau
ferromagnétique et la mesure de la variation de perméabilité (off-diagonal
magneto-impedance). Ce principe qui consiste a détecter la variation de flux magnétique dans
le microsolénoide localisé autour du capteur, permet d’atteindre des performances bien

meilleures qu’avec une configuration classique [MALA 10, RAKH 06].
4.4.1 Conception et dimensionnement du microsolénoide

Un microsolénoide réel est considéré comme une inductance propre pure avec une résistance
en série (Figure 4-6). Cette résistance modélise la chute de tension donc la perte par effet
Joule dans le matériau conducteur constituant la bobine a haute fréquence, un condensateur
en parallele doit €tre également pris en compte, qui caractérise la capacité inter-spire et/ou la

capacité entre la bobine et le substrat.

Ur 1223
«— «—
R L
()
) —

= i

FIGURE 4-6 : Modé¢le équivalent d’un solénoide en basse fréquence

La tension totale aux bornes de solénoide u est :

—R'+Ldi
u=Ri it

Pour qualifier un solénoide, les parameétres les plus importants sont I’inductance et le facteur
de qualité. Le facteur de qualité est le rapport entre 1’énergie stockée et 1’énergie dissipée.
Pour un solénoide, 1’énergie stockée est théoriquement uniquement d’origine magnétique.

Pour un solénoide avec noyau magnétique, en supposant que la géométrie du noyau est
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proche de celle du solénoide, I’inductance s’exprime par [AHN 94]:

_ Holy N2Sy,

b

L

Ou uy est la perméabilité magnétique du vide, u, est la perméabilité relative du matériau
magnétique, N est le nombre de spires du solénoide, S est la section du solénoide, S,, est la

section effective du noyau magnétique, /,, est la longueur effective du noyau magnétique.

Nous pouvons utiliser trois méthodes pour augmenter 1’inductance du solénoide : 1’utilisation
d’un noyau magnétique possédant une grande perméabilité magnétique, I’augmentation de la
section efficace du solénoide ou enfin une forte densité linéique de spires (ce qui implique

une diminution de la largeur de la piste du solénoide et de I’espacement inter-pistes).
Le facteur de qualité Q a une fréquence donnée ® égal a :

Q - Estockée — (UE
Edissipée R

Toutes les formules présentées ci-dessus ne sont valables qu’a basse fréquence, en négligeant

les capacités parasites et I’influence des courants de Foucault.

Dans le cas de cette ¢tude, le microsolénoide sera utilisé pour générer un champ magnétique
continu de maniere a polariser le micro-capteur autour de son point de fonctionnement

optimal. Ainsi le paramétre important est le champ magnétique créé par le solénoide H :

Nous cherchons donc @ maximise #n le nombre de spire par unité de longueur et / le courant

continu injecté dans le solénoide.

En considérant ces parametres, les dimensions des micro-capteurs et les contraintes
technologiques liées a la microfabrication, des microsolénoides ont ét¢ dimensionnées. La
Figure 4-7 représente quelques exemples des masques. Grace a la technologie développée
dans le laboratoire (micromoulage avec résine épaisse), un microsolénoide de pitch 20 um
(largeur des pistes de 10 um avec un espacement de 10 um), voire 10 um (largeur des pistes

de 5 um avec un espacement de 5 um) est potentiellement réalisable. L’épaisseur des pistes
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inférieures et la hauteur des piliers doit étre respectivement de 5 um et 20 um, de manicre a

assurer une section de cuivre et un espace dans le solénoide suffisants.

FIGURE 4-7 : Design de masques pour les micro-capteurs MI avec les solénoides intégrés

En considérant un microsolénoide de cuivre de pitch 20 um, de largueur 300 pm et de
longueur 5 mm, on obtient donc N ~ 250 spires, S = 6x107 mz, une section de cuivre S¢, =
5x107"! mz, et une longueur totale de cuivre /., = 0.16 m. En considérant que la résistivité¢ du
cuivre est celle du massif pco, = 1.7x1078 Q.m, nous pouvons calculer ’inductance et la

résistance du microsolénoide :

NZS l
L=H"" _oanH, R =pe, =540
l Scu

En supposant que la densité de courant injectée dans le solénoide est de 1 mA/um?* (valeur
volontairement minimisée par sécurité¢), le courant de 50 mA, ce qui donne un champ

magnétique de 2500 A/m, soit de 3.14 mT, ce qui est suffisant pour polariser les capteurs.

Dans I’hypothése d’un microsolénoide de pitch de 10 pum (largeur des pistes de 5 um avec un
espacement de 5 um), I’inductance et la résistance sont 4 fois plus grandes que celles de pitch
de 20um. Toutefois le facteur de qualité et le champ magnétique généré restent identiques. En
revanche, I’augmentation du nombre de spires peut étre utile pour la mesure de flux

(off-diagonal magneto-impedance).

La technique de micromoulage permet de réaliser des microstructures épaisses (de quelques
dizaines de nm a plusieurs dizaines de um) avec des dimensions latérales réduites (quelques

um) grace a des résines qui présentent de fortes viscosités et de forts contrastes. Les
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différentes étapes de la réalisation d’un moule pour la croissance ¢électrolytique sont

présentées dans la Figure 4-8. Chaque étape sera détaillée ci-dessous.

Il Substrat Si [l SiO, (Oxydation) JIl Titane Cuivre Résine AZ4562

Exposition U.V.

(a) (b) () (d)

FIGURE 4-8: Etape de micromoulage pour la croissance d’électrolytique

(a) Elaboration des sous-couches conductrices

Pour la croissance électrolytique de cuivre, 1’élaboration d’une couche conductrice est
nécessaire afin de réaliser une surface équipotentielle. Cette couche conductrice doit avoir
une conductivité¢ ¢élevée et étre déposée sur un substrat de silicium oxydé (100nm de SiO,

obtenues par oxydation humide) pour assurer 1’isolation électrique.

Les matériaux utilisés fréquemment pour cette couche conductrice sont 1’or ou le cuivre, qui
possedent une faible résistivit¢ [WEIS 00, HAIS 97]. En ce qui concerne I’adhérence d’un
film de cuivre, ’or est le meilleur candidat grace a la formation d’un alliage de CuAu a
I’interface [RAND 00]. Nous avons toutefois utilis¢é une couche conductrice de cuivre parce
que le procédé de micromoulage a été développé a I’lEF avec ce matériau. En raison de la
faible adhérence du cuivre sur la silice [KELL 89], une couche de titane trés mince est

déposée entre le cuivre et la silice.
La couche de Ti de 10 nm et la couche de cuivre de 100 nm sont déposées par pulvérisation

cathodique en mode continu. Les conditions du dépdt sont présentées dans le Tableau 4-1.

Ces conditions ont été optimisées lors les travaux antérieurs effectués au laboratoire.
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Pression Pression de Temps de Temps .
) ) Courant Gaz utilisé
résiduelle travail décapage de dépot
Ti 10 mbar 8 ubar 200 mA 600 s 200 s Ar
Cu 10 mbar 8 ubar 400 mA 200 s 200 s Ar

TABLEAU 4-1 : Condition du dép6t pour les sous-couches conductrices

(b) Enduction d’une résine épaisse

La résine épaisse utilisée pour le moule est I’AZ4562 qui est une résine positive, c’est-a-dire
que les zones insolées par les rayonnements U.V. seront dissoutes dans le développeur. Cette
résine permet de réaliser des moules épais jusqu’a 20 um (rapport d’aspect > 10 avec des

flancs quasi-verticaux). L’épaisseur de la résine dépend de la vitesse et du temps d’enduction.

Apres I’enduction de la résine, un pré-recuit avec une plaque chauffante est nécessaire afin
d’une part d’évaporer la majeure partie du solvant contenu dans la résine sans détruire le
compos¢é photosensible et d’une autre part de relaxer les contraintes. Pour la résine AZ4562
de 20 um, nous devons faire un recuit a 90°C pendant 40 min avec une rampe de montée en
la température de I’ambiante a 90°C pendant 20 min. Cette rampe progressive est
indispensable pour une résine épaisse afin de stabiliser 1’évaporation du solvant et d’éviter
d’induire des contraintes thermiques importantes, ce qui provoque des craquelures. En
revanche, pour la résine AZ4562 de 5 pum, un recuit rapide de 50 s a 100°C est suffisant.
Suite au traitement thermique, la résine épaisse nécessite un temps de réhydratation important.
En effet, la réaction photochimique pendant I’étape d’insolation nécessite un taux
d’hydratation ¢levée dans la résine. Ce temps dépend de 1’épaisseur de la résine et du taux
d’humidité de I’environnement. Pour une épaisseur de 20 um de la résine AZ4562, le temps
de réhydratation doit étre d’au moins 8 h a I’air ambiant de la salle blanche a 50%
d’humidité.

(c) Lithographie optique

L’¢étape de lithographie optique consiste a insoler la résine par un rayonnement U.V. au
travers d’un masque. Le masque est constitué d’une plaque de verre recouverte de chrome
représentant les motifs a réaliser. Dans les parties insolées, une réaction photochimique a lieu,

ce qui permet la dissolution de la résine dans le développeur.

La dose appliquée pour I’insolation est un parametre important. Une meilleure verticalité
implique une dose d’insolation rigoureuse. Pour la résine épaisse d’AZ4562, elle dépend de
la date de sa fabrication. Quand la résine est neuve, la dose est de 150 mJ pour la résine de

5-10 um et de 350 mJ pour la résine de 20 um. Par ailleurs, a la date de péremption, la dose
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doit étre augmentée a 300 mJ pour la résine de 5-10 um et de 600 mJ pour la résine de 20 um.

Entre les deux, il faut ajuster a peu pres linéairement.

A cause de la viscosité trés élevée de la résine AZ4562, les effets de bords lors de 1’enduction
sont trés importants et provoquent la formation d’une surépaisseur en périphérie de
I’échantillon, ce qui limite le contact entre le masque et I’échantillon lors de 1’insolation.
L’¢limination de cette surépaisseur est indispensable afin d’obtenir un bon contact qui limite
la diffraction de U.V. et une perte de résolution. Cette ¢limination se fait par un coton-tige

imbibé d’acétone.

(d) Développement

Les zones insolées de la résine par le rayonnement se dissolvent dans un bain de développeur
(AZAOOK dilué 1: 4 dans ’EDI) a température ambiante. Le temps de développement
dépend de I’ouverture de la résine et des étapes précédentes (€paisseur, recuit, insolation). Un
changement de bain est nécessaire pour une résine de 20 um ou plus épaisse. L’échantillon de
2 pouces est placé horizontalement dans un bain de 4 pouces et agité¢ 1égerement par rotation
a la main permettant d’obtenir une meilleure homogénéité pendant le développement. Le bain

de développement est changé au bout de 2 min.

Apres le développement, la surface de la résine est relativement hydrophobe. Cet état de
surface limite la pénétration de 1’¢lectrolyte dans des petits motifs lors de la croissance
¢lectrolytique. Ainsi un traitement par plasma d’oxygene est indispensable pour modifier
1’état de surface rendue hydrophile. Le traitement par plasma se fait juste avant la croissance
¢lectrolytique a une pression de travail de 0.8 mbar avec une puissance de 80 W pendant 1

min a 1’aide d’un bati délaqueur « Pico ».
4.4.3 Croissance ¢lectrolytique de cuivre

La croissance ¢lectrolytique est un processus permettant la transformation de I’énergie
¢lectrique en énergie chimique [SCHL 00]. Une réaction é€lectrochimique a lieu par étapes
successives : le transfert de masse, les réactions de surfaces et le transfert de charges [COUT

03]. La description de la croissance ¢électrolytique est représentée par la Figure 4-9.
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Anode Référence

Cathode

FIGURE 4-9 : Schéma de dispositif de la croissance d’électrolytique de cuivre

La cathode est constituée de I’échantillon recouvert d’une sous-couche conductrice, sur
lequel nous pouvons effectuer la croissance de cuivre. Celle-ci ne peut avoir lieu que sur des
surfaces conductrices, il n’y a ainsi pas de croissance sur les zones protégées par la résine.
Une plaque de cuivre pur de grandes dimensions (10 cm X 15 cm) constitue I’anode. La
distance inter-électrodes est fixée a 10 cm. Une troisieme électrode est une électrode de
référence qui permet de mesurer le potentiel électrique de la cathode. Les trois électrodes sont
reliées a un potentiostat pouvant délivrer jusqu’a 2 A de courant continu. Dans ce type de
montage, une tension est appliquée entre la contre-électrode (anode) et 1’¢lectrode de travail
(cathode) donc un courant circule entre ces deux électrodes tandis que la différence de

potentiel est mesurée entre I’électrode de travail et 1’¢lectrode de référence.

La qualit¢ des films métalliques déposés par croissance ¢lectrolytique est fortement
dépendante de certains parametres tels que la composition de I’¢électrolyte, la densité de
courant, I’agitation, présence ou non d’un additif...Pour obtenir une meilleure croissance de
cuivre, les travaux antérieurs ont montré que la densité du courant appliqué doit étre fixée a
-30 mA/cm®.

Le bain ¢électrolytique est une solution chimique contenant des ions métalliques de charge
positive. L’ ¢lectrolyte utilisé pour faire la croissance de cuivre est un bain commercial dont la

composition est présentée dans le Tableau 4-2 :

Composition chimique Concentration (mol/L)
CuS04*5H,0 0.3
H,SO4 2
HCL 1.4x107

TABLEAU 4-2 : Composition de 1’électrolyte pour la croissance de cuivre
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Un additif electroposit de 5 ml/L est ajouté a cette solution. La solution est maintenue a
température ambiante et une agitation est appliquée a 1’aide d’un barreau aimanté et d’un

agitateur magnétique avec une vitesse de rotation de 200 tr/min.
La polarisation de 1’électrode provoque une migration des ions métallique Cu®’ vers la
cathode (échantillon). Les ions métalliques sont neutralisés par les ¢lectrons et se déposent
sur I’échantillon sous forme de métal Cu, suivant la réaction chimique :
Cu?t + 2e™ > Cu
Sur I’anode, une oxydation a lieu:
Cu — Cu?* + 2e~
L’anode de cuivre permet donc de régénérer les ions Cu®".
4.4.4 Procédé de fabrication d’un microsolénoide en 3D

Le procédé de fabrication des microsolénoides est présenté dans la Figure 4-10 et détaillé

ci-dessous:

Cuivre [0 Résine AZ4562 I SiO, (Oxydation) |l Substrat Si

é

/(7

\
N
N

N
\‘
N\

REO NN

/SIS SISy

]
FIGURE 4-10 : Procédé de fabrication d’un microsolénoide en 3D
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(a) Elaboration d’un moule pour la croissance €lectrolytique des pistes inférieures
Une résine AZ4562 d’environ 6 pum est étalée par « spin-coating ». La lithographie est
réalisée avec une dose d’insolation de 255 mJ juste apres le recuit. Le moule est obtenu aprés

un développement pendant 1 min 30 s effectué¢ avec un mélange de AZ400K/EDI (1 : 4).

(b) Croissance ¢lectrolytique des pistes inférieures

Les pistes inférieures du microsolénoide de 5 pm d’épaisseur sont réalisées par croissance
¢lectrolytique. Le courant appliqué et le temps de croissance sont -11 mA (densité de courant
de -30 mA/cm®) et 10 min respectivement. Aprés enlévement de toute la résine par

dissolution dans I’acétone, nous obtenons les pistes inférieures présentées dans la Figure 4-11

(a).

200 pm

(a) Avant gravure de la sous-couche (b) Apres gravure de la sous-couche

FIGURE 4-11 : Les pistes inférieures du microsolénoide

(c) Elaboration d’un moule pour la gravure chimique de la sous-couche conductrice a enlever
La sous-couche de cuivre localisée entre les pistes doit étre €liminée pour isoler les pistes
inférieures avant les étapes suivantes. Elle serait difficile a enlever si elle était réalisée a la fin
du process, car elle serait protégée par les pistes supérieures. Par ailleurs, les autres parties de
la sous-couche, notamment les zones de croissance des piliers doivent étre protégées pour la
croissance suivante. Ainsi un moule juste un peu plus étroit que le solénoide est réalis¢. Les
procédés et les parameétres de fabrication de moule sont les mémes que ceux de 1’étape (a)

sauf qu’un recuit rapide de 50 s a 100°C est effectué.

(d) Gravure chimique de la sous-couche conductrice

Avant la gravure de la sous-couche, un traitement par plasma oxygene a 0.8 mbar avec une
puissance de 160 W pendant 1 min est nécessaire afin d’¢éliminer la résine résiduelle dans les
ouvertures du moule. La gravure chimique de la sous-couche conductrice se fait par une
solution chimique commerciale « Cr etch » pendant 15 s. La couche de titane située

au-dessous n’a pas besoin d’étre ¢liminée en raison de sa tres faible épaisseur (10 nm). Apres
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dissolution de la résine, la structure est présentée par la Figure 4-11 (b).

(e) Elaboration d’un moule pour la croissance des piliers

Le troisieme moulage est réalisé dans cette étape pour la croissance des piliers en utilisant
une résine AZ4562 d’environ 18 pum est étalée par « spin-coating ». La lithographie est faite
avec une dose d’insolation de 465 mJ. Le moule est obtenu apres un développement de 6 min

(changement de bain toutes les 3 min), avec un mélange de AZ400K/EDI (1 : 4).

(f) Croissance ¢lectrolytique des piliers

Les piliers du microsolénoide de 18 pum épais sont réalisés par la croissance €lectrolytique. Le
courant appliqué et le temps de croissance sont -1 mA et 60 min respectivement. La structure
est présentée dans la Figure 4-12 ci-dessous. Afin d’assurer le contact entre les piliers et les
pistes supérieures du microsolénoide, les piliers sont ¢élaborés de mani¢re a légeérement

déborder du moule de résine puis sont aplanis.

FIGURE 4-12 : Croissance électrolytique des piliers

(g) Aplanissement de la surface
Une surface plane est une condition importante pour la remétallisation de la deuxiéme
sous-couche. Nous devons ainsi €éliminer le cuivre des piliers qui a débordé du moule en

conservant la surface plane.

Un simple procédé de gravure chimique a ét¢ utilis€¢ pour cette étape. La solution de gravure
est la méme que celle qui a permis d’¢éliminer la sous-couche de cuivre entre les pistes
inférieures. Le temps de gravure dépend de 1’épaisseur de cuivre superflue. Nous avons
vérifié la surface par microscope optique tous les 15 s. Le temps total était d’environ 2 min

pour obtenir une surface plane.

(h) Remétallisation de la deuxieme sous-couche conductrice
Une deuxiéme couche de croissance de Ti/Cu est déposée sur la résine par pulvérisation

cathodique. Les conditions de dépdt sont les mémes que pour 1’étape (a).
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(1) Elaboration d’un moule pour la croissance des pistes supérieures

Une résine AZ4562 d’environs 6 um est étalée par « spin-coating » pour le dernier niveau de
micromoulage. En raison du bullage de la résine située au-dessous de la couche conductrice
et de la déformation de la résine due a la contrainte induite par la remétallisation, le pré-recuit
n’a été effectué qu’a 50°C pendant 40 min avec une rampe de 20°C a 50°C pendant 10 min.
La lithographie a ¢été¢ effectuée avec une dose d’insolation de 255 mJ. Le moule est obtenu

apres un développement pendant 1min 30s.

(j) Croissance ¢lectrolytique des pistes supérieures
Les pistes supérieures du microsolénoide de 5 um d’épaisseur sont réalisées par croissance
¢lectrolytique. Le courant appliqué et le temps de croissance sont -9 mA (densité de courant

de -30 mA/cm?) et 10 min respectivement.

(k) Gravure de la deuxieme sous-couche conductrice
L’¢échantillon est insolé en pleine plaque pendant Imin 30s puis trempé dans le développeur
pendant 3 min. De cette maniére, la résine supérieure est ¢éliminée. La sous-couche

conductrice est éliminée par gravure chimique.

() Libération du microsolénoide
La résine inférieure a ét¢ ¢liminée par dissolution dans 1’acétone pour libérer le solénoide.
Une derniére gravure chimique de 15 s permet d’Oter tous les restes de la premicre

sous-couche de cuivre. Les microsolénoides sont alors bien obtenus (voir Figure 4-13).

5 o
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FIGURE 4-13: Micro-solénoide vu par microscope optique
La Figure 4-13 représente les images, obtenues au microscope ¢lectronique a balayage

(MEB), des microsolénoides ayant des pistes de 10 um et un espacement inter-pistes de

10um et des piliers de 18 um de hauteur.
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FIGURE 4-14: Micro-solénoide vue par microscope électronique a balayage
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4.5 Elaboration du capteur MI sur substrat a adhérence

controlée

Nous avons montré précédemment que le procédé de transfert par report permet d’intégrer le
micro-capteur dans le micro-solénoide. Deux types de substrat donneur peuvent étre utilisés
pour cette technique. Le premier est un substrat de silicium recouvert d’une couche
fluorocarbonée déposée a I’aide d’un bati de gravure profonde du silicium (DRIE, Deep
Reactive lon Etching). Le deuxiéme est un substrat de silicium recouvert de carbone déposé

par la pulvérisation cathodique.
4.5.1 Couche fluorocarbonée

La couche fluorocarbonée de composition de CiFy est une couche a faible adhérence en
raison de son hydrophobie [BRAU 10]. A I’'IEF, elle est réalisée dans un bati de DRIE qui est
principalement utilis¢ pour la gravure profonde de silicium avec des flancs verticaux. Cette
gravure correspond a deux étapes de procédé. Le premier est une gravure du silicium par
réaction avec des gaz fluorés, le second est une passivation par dépdt d’une couche
fluorocarbonée pour éviter la gravure sur les flancs de maniere a garantir la verticalité. Nous
utilisons cette dernieére étape de passivation pour former la couche fluorocarbonée déposée
sur le substrat par réaction dans un plasma. Pour une étape de 30s dans le bati, une couche

fluorocarbonée de 1’ordre de 50 nm est déposée sur le substrat.

Pour quantifier la mouillabilité et les propriétés d’adhérence de la surface, 1’énergie de
surface est un facteur important. Pour le déterminer, des mesures d’angle de contact sont
effectuées avec une goutte de liquide, comme montré sur la Figure 4-15. L hydrophobie de la
couche est confirmée par I’image, et la mesure de 1’angle de contact de 113° pour une couche

fluorocarbonée déposée sur un substrat de 2 pouces (hydrophobe).

FIGURE 4-15 : Mesure d’angle de contact d’une couche fluorocarbonée avec I’EDI
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4.5.2 Influence de traitement thermique sur la couche fluorocarbonée

D’apres 1’étude réalisée par G. Schelcher sur des échantillons de 4 pouces (Figure 4-16), un
traitement thermique est nécessaire pour controler I’adhérence des structures réalisées sur les
films de C.F,. Toutefois, ce traitement n’intervient que sur I’épaisseur de la couche
fluorocarbonée sans modification de sa mouillabilit¢ [SCHE 12]. L’ épaisseur de la couche
diminue linéairement avec la température de recuit a partir de 100°C (de 100 nm a 30 nm
pour une température de 100°C a 250°C). Cette modification est probablement liée au
réarrangement de la couche de polymere. Pour un recuit a 250°C, 1’épaisseur décroit avec le
temps jusqu’a un recuit de 30 min, puis 1’épaisseur de la couche reste stable, de 1’ordre de 20

nm. En parallele, I1 y a moins de 5% de diminution de I’angle de contact.
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FIGURE 4-16 : Influence de traitement thermique sur la couche fluorocarbonée [SCHE 12]

WCA est I’angle de contact mesuré par goutte de I’EDI

Nous avons réalisé¢ une étude sur un échantillon de 2 pouces. Quatre échantillons ont été
préparés par dépdt de 30 s a 1’aide du bati de DRIE. Deux échantillons (N° 1 et 2) ont été
recuits jusqu’a une température de 250°C (inférieure a la température de fusion de 327°C) sur
plaque chauffante a I’air avec un temps de rampe de 20 min puis sont été retirés de la plaque
chauffante. Deux autres échantillons (N° 3 et 4) ont été recuits de la méme maniere mais a
250°C pendant 30 min. Le Tableau 4-3 présente les mesures de I’angle de contact et de

I’épaisseur pour ces quatre échantillons.

Cette étude permet de confirmer que nous avons obtenu le méme résultat sur le substrat de 2
pouces. Pour DI’application a la technique de transfert, nous avons réalisé¢ le traitement
thermique a 250°C pendant 30 min apres le dépot de la couche flurocarbonée, en raison du

fait que I’étape suivante (assemblage de substrats) sera effectuée a cette température.
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) Epaisseur Angle de contact Epaisseur Angle de contact
N° d’échantillon - - - -
Sans traitement thermique Avec traitement thermique
1 50nm 114° 12nm 109°
2 53nm 114° 12nm 108°
3 53nm 113° 10nm 107°
4 46nm 115° 8nm 108°

TABLEAU 4-3 : Mesure d’angle de contact (CA, goutte de I’EDI) et d’épaisseur sur les échantillons de 2

pouces sans ou avec traitement thermique

Apres ce traitement thermique, le substrat donneur est prét pour 1’élaboration d’un capteur
MI. Celui-ci est réalisé par pulvérisation cathodique et structuré par lift-off bicouche (cf.
Chapitre 2). Apres ’enduction de la résine de type LOR30b sur le substrat recouvrant d’une
couche fluorocarbonée, un recuit de la résine a 180°C pendant 5 min est nécessaire. Durant le
recuit, un probléme de bulles est apparu a la surface d’échantillon, ce qui empéche les étapes
suivantes. Ces bulles sont liées a un probléme d’adhérence entre la couche fluorocarbonée et
la couche de LOR30b a haute température. Une rampe de 100°C a 180°C effectuée pendant

le recuit ou I’utilisation d’un promoteur d’adhérence (Primer) n’a pas résolu ce probléme.
4.5.3 Influence de traitement par plasma sur la couche fluorocarbonée

Pour résoudre ce probléme, un traitement par plasma du substrat donneur a été étudié. Le
traitement de surface par plasma implique une réticulation et une fonctionnalisation de la
surface [CHAR 00]. L’emploi de gaz inerte permet d’éviter une réaction chimique avec les
résidus de I’air et de I’eau pendant le traitement et de modifier la mouillabilité de surface. Les
essais ont été réalisés avec un gaz d’argon, une pression de travail de 0.8 mbar et une
puissance de 80 W. La Figure 4-17 (a) représente 1’évolution de 1’angle de contact en
fonction du temps de traitement pour deux couches fluorocarbonées de 27 nm et de 10 nm
(substrat de 2 pouces). La mouillabilité¢ de surface (angle de contact) diminue en fonction du
temps de traitement, plus rapidement pour une couche fluorocarbonée de 10 nm. La Fig. 5-16
(b) montre que 1’épaisseur de la couche fluorocarbonée diminue également avec le traitement

par plasma d’argon.
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FIGURE 4-17 : (a) Evolution de I’angle de contact en fonction du temps de traitement par plasma d’argon pour
deux couches d’épaisseur différente

(b) Evolution de I’angle de contact et de 1’épaisseur pour une couche fluorocarbonée de 27 nm

Apres traitement avec un plasma d’argon de 6 secondes, nous avons réalis¢ des enductions de
résine LOR30b sur les échantillons traités. Pendant le recuit de 5 min a 180°C, il n’est pas
apparu de bulles dans la surface. Enfin une couche de Ti/Finemet/Ti de 1 mm’ avec une

¢épaisseur de Finemet de 500nm a été déposée et structurée par lift-off.

4.5.4 Couche de carbone

En parallé¢le, un substrat donneur a T Wﬁ}\?fm ff%ﬁ?d carbone. Ce matériau

permet de supporter des hautes températuges £supsrienres 2, 30056, ouche de carbone a
¢té déposée sur un substrat de silicium de 2 pouces par pulvérisation cathodique avec
magnétron. Les conditions du dépdt ont été optimisées dans le laboratoire pour minimiser la
contrainte induite pendant le dépot. Une couche de titane de 10 nm est utilisée en-dessous de
la couche du carbone pour améliorer I’adhérence entre la couche de carbone et le substrat. Le
dépot est réalisé pendant 1500s sous une pression de I’ordre de 10 mbar en présence un gaz
d’argon avec une puissance RF de 200 W. La pression résiduelle dans le bati est proche de
10 mbar. La vitesse du dépdt sous cette condition est trés faible de I’ordre de 0.05 A/s. Un
traitement thermique a 250°C est effectu¢ apres le dépot, ce qui permet de diminuer la

contrainte résiduelle dans la couche entre 40% et 50%.

L’angle de contact a ét¢ mesuré sur le substrat recouvrant de carbone. Il était autour de 70°,
ce qui est plus faible qu’avec une couche fluorocabonée, ce qui correspond donc a une
énergie de surface plus ¢élevée. Avec ce substrat donneur, une couche de Ti/Finemet/Ti a été

¢laborée avec succes sans génération de bulle avec la résine LOR30b et recuit a 180°C.
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4.6 Assemblage des substrats et libération

L’assemblage des substrats donneur et récepteur est assuré par insertion dans un bati de
soudure de substrat, en utilisant un adhésif intermédiaire de BCB (benzocyclobuténe). Le
BCB est un polymére qui présente une forte résistivité (10'°Q.cm) et une faible conductivité
thermique (0.29 W.m' K" a 24°C) [DOW 05]. L’assemblage des substrats est basé sur la
polymérisation du BCB grace a un traitement thermique réalisé entre 200°C et 300°C [JOUR
05]. Le BCB utilisé dans le laboratoire est le DVS-bis-BCB (Cyclotene®™) de série 4024

commercialisé¢ par Dow Chemical. Son monomeére est présenté dans la Figure 4-18.

CH, CH,
’ \r\éi—o—éiJ/ﬁ/ ’
P b «

FIGURE 4-18 : Monomeére de DV S-bis-BCB

Le BCB est un polymere photosensible négatif. Grace a une activation thermique, I’ouverture
du cycle a lieu dans un premier temps pour former la quinodiméthane puis une réaction de
type Diels-Alder est effectué pour la polymérisation entre les monomeres en formant un
réseau tridimensionnel [WOEH 12]. Le BCB est déposé¢ par « spin-coating» puis
lithographie pour ne recourir que les motifs a transférer. Les étapes de réalisation d’une

couche de BCB sont présentées ci-dessous :

(a) Enduction d’un promoteur de AP3000 sur les structures du substrat donneur : vitesse de
rotation de 3000 tr/min et vitesse d’accélération de 3000 tr/min/s. Le temps de rotation est
30s.

(b) Recuit sur plaque chauffante a I’air a 110°C pendant 30 s

(c) Enduction d’une couche de BCB de 3.5 um d’épaisseur : vitesse de rotation de 3500
tr/min et vitesse d’accélération de 3500 tr/min/s. Le temps de rotation est fixé a 30 s pour
assurer une épaisseur uniforme.

(d) Recuit sur plaque chauffante a I’air a 80°C pendant 90 s

(e) Insolation avec une dose de 100 mJ/cm” en traversant un masque

(f) Développement dans un développeur de DS2100 : 6 min de développement en changeant
le bain tous les 3 min. Le BCB est un polymére photosensible négatif. Par conséquent, les

zones protégées par le masque sont révélées dans le développeur.
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Une fois le BCB appliqué, nous avons testé le transfert des motifs. Celui-ci consiste a
assembler les deux wafers a I’aide d’un équipement de soudure de substrat. Les deux wafers
sont alignés et plaqués ensemble, puis une force de 3500 N est appliquée. La température et
le temps d’assemblage sont optimisés a 250°C pendant 60 min pour obtenir une
polymérisation compléte du BCB [BRAU 06]. 1l y a également environ 50 min de temps de

montée en température et 100 min de refroidissement.

Apres I’assemblage des wafers, la séparation des substrats est réalisée manuellement par
insertion d’un coin métallique sur la périphérie des deux wafers. Ensuite le coin sert comme

un levier pour séparer les substrats délicatement.

Toutefois les résultats ne sont pas suffisamment encourageants. Pour les structures déposées
sur substrat de carbone, peu de motifs sont transférés (~ 5%). Concernant les structures
réalisées sur le substrat recouvrant d’une couche fluorocarbonée, aucun motif n’est transféré
méme avec une force plus élevée de 7000N. Certaines perspectives sont proposées pour la

poursuite de ces travaux :

(1) La force appliquée par le piston pourrait étre augmentée avec les couches de carbone sans
abimer les structures. Nous pourrons également essayer de déposer le Finemet
directement sur carbone sans couche d’adhérence de titane afin de diminuer 1’adhésion

entre les motifs et le substrat.

(2) Concernant le substrat recouvert d’une couche fluorocarbonée, nous pourrions tout
d’abord ¢laborer les motifs en utilisant un lift-off classique avec une résine de type
AZ5214 ou TI35. En utilisant ce type de résine, la température du recuit est plus faible
par rapport a celle de la LOR30b (la température maximale est 120°C pour la résine de
type AZ5214 et 130°C pour la résine de type TI35). Ainsi nous n’aurions pas besoin de
procéder a une étape de traitement par plasma d’argon qui dégrade la couche
fluorocarbonée. D’autre part nous pourrions tester un polymere fluorocarboné liquide

déposé par spin-coating, qui pourrait é&tre compatible avec la résine LOR30b.
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4.7 Conclusion

En raison de la présence d’une non-linéarité et d’un hystérésis dans la réponse des
micro-capteurs réalisés, un microsolénoide localis¢ autour du capteur est nécessaire afin
d’effectuer une polarisation du capteur. Dans ce chapitre, des microsolénoides a section
rectangulaire constitués de trois niveaux (pistes inférieures, piliers et pistes supérieures) ont
¢té réalisés par croissance é€lectrolytique de cuivre. La caractérisation dimensionnelle des
microsolénoides a été effectuée par MEB. En raison de problémes de découpe du substrat, les
microsolénoides n’ont pas pu étre caractérisés ¢lectriquement. De plus, une étude
préliminaire sur le transfert par report (intégration du capteur dans le microsolénoide) a été
effectuée. Les dépots du film sur deux types de substrat donneur a adhérence controlée ont
¢été réalisés. Le premier est un substrat de silicium recouvert d’une couche fluorocarbonée
déposée a I’aide d’un bati de DRIE. Le deuxiéme est un substrat de silicium recouvert de
carbone déposé par pulvérisation cathodique. Les influences de traitement thermique et par
plasma sur la couche fluorocarbonée ont été étudiées. Cela permet de modifier I’épaisseur et
I’adhérence de la couche fluorocarbonée. L’assemblage des substrats donneur et récepteur est
assur¢ par insertion dans un bati de soudure de substrat, en utilisant un adhésif intermédiaire
de BCB. L’assemblage des substrats est basé sur la polymérisation du BCB grace a un
traitement thermique réalis¢ entre 200°C et 300°C. Toutefois les résultats ne sont pas
suffisamment encourageants. Pour les structures déposées sur substrat de carbone, peu de
motifs sont transférés (~5%). Concernant les structures réalisées sur le substrat recouvert
d’une couche fluorocarbonnée, durant le traitement thermique de la résine LOR30b, un
probléme de bulles apparait sur la surface d’échantillon, ce qui empéche les étapes suivantes.
Ces bulles sont liées au probleme d’adhérence entre la couche fluorocarbonée et la couche de
LOR30b a haute température. Le traitement par plasma argon peut résoudre ce probléme
mais il dégrade également la couche de fluorocarbonée. Pour cette situation, aucun motif

n’est transféré méme avec une force plus élevée de 7000 N.

86



Chapitre 5: Elaboration et caractérisation de micro-capteurs MI réalisés par croissance électrolytique

Chapitre 5

Elaboration et caractérisation de micro-capteurs MI

réalisés par croissance ¢lectrolytique

5.1 Introduction

Dans le chapitre 2, nous avons présenté le développement d’un procédé de fabrication de
capteur MI a base de Finemet dont les motifs sont réalisés par pulvérisation et lift-off en
bicouche. Cette méthode permet d’obtenir une structure magnétique fermée mais il reste
encore des petits défauts des motifs liés a la technique de pulvérisation cathodique qui est non
directive. Ces défauts impliquent un durcissement magnétique du matériau (voir Chapitre 2).
Dans ce chapitre un autre type de matériau magnétique doux, le permalloy, sera utilisé pour
I’¢laboration du capteur. Il a des propriétés magnétiques tres intéressantes surtout lorsque sa
composition est proche de NigoFeyo. I présente un champ coercitif faible et une aimantation a
saturation importante ainsi qu’une magnétostriction faible. Par rapport au Finemet qui est
déposé par pulvérisation cathodique, le permalloy peut étre élaboré par croissance
¢lectrolytique, qui est une technique plus facile a mettre en ceuvre tout en limitant des
conditions séveres pendant le dépot. De plus, la croissance ¢électrolytique permet de réaliser
des couches épaisses de quelques dizaines de microns. Ceci permet de diminuer la fréquence
d’excitation optimale du capteur. Ainsi dans ce chapitre, nous allons présenter le
développement d’un procédé¢ de fabrication de capteur a magnéto-impédance de type
permalloy/cuivre/permalloy. Les trois couches du capteur ont été réalisées par micromoulage

avec les mémes masques présentés dans le chapitre 2.
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5.2 Micro-capteur MI basé de permalloy

Les premicres ¢tudes sur le permalloy ont été réalisées par Arnold et Elmen [BOZO 51]. Ses
propriétés magnétiques performantes lui permettent d’étre utilisé pour des capteurs
magnétiques de type GMR ou GMI. Les capteurs a MI a base de microfil NiFe/Cu ¢€laborés
par croissance ¢lectrolytique ont été réalisés par plusieurs équipes [LISE 06, JIAN 08, MISH
11, MISH 12]. Des magnéto-impédances tres élevées de 1’ordre de quelques centaines de %
ont ¢té obtenues. L.V. Panina et K. Mohri ont réalis¢ des capteurs a base de film mince
(NiFe/Cu/NiFe) par pulvérisation cathodique, ce qui a permis d’obtenir une variation de 70%
a 68 MHz avec un oscillateur Colpitts [PANI 00]. Plusieurs travaux ont été réalisés par G.V.
Kurlyandskaya sur des structures tri-couches et multicouches a base de permalloy et de
cuivre, déposés par pulvérisation cathodique avec un masque mécanique [DECO 08 ; KURL
02; KURL 14]. M.A. Rivero a réalis¢ une ¢étude sur des capteurs tri-couches
(permalloy/Cu/permalloy), fabriqués par pulvérisation cathodique avec différentes formes
(forme standard et forme méandrique) [RIVE 03]. Des variations d’impédance entre 25% et
140% a 80 MHz ont été obtenues selon la forme du capteur. Z. Zhou a réalisé une ¢étude
similaire sur la forme méandrique mais les capteurs ont été élaborés par la croissance
¢lectrolytique et une variation d’impédance de 37% a été obtenue [ZHOU 08]. La figure 5-1
représente quelques exemples de la littérature sur des capteurs a base de permalloy. Il existe
cependant peu d’études sur ’influence de la géométrie et du recuit sur les propriétés. C’est

cette étude qui est présentée dans les parties suivantes.
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Figure 5-1 : Exemples dans Ia littérature de caractéristiques de capteurs a base de permalloy

89



Chapitre 5 : Elaboration et caractérisation de micro-capteurs MI réalisés par croissance électrolytique

5.3 Description technologique du procédé de fabrication

Les capteurs MI de type tri-couches (Permalloy/Cuivre/Permalloy) réalisés par croissance
¢lectrolytique et présentés dans ce chapitre ont été réalisés avec le moule a base de résine

épaisse AZ4562. Ce procédé de micromoulage a été présenté dans le chapitre 4.
5.3.1 Croissance électrolytique de permalloy

Lorsque différents éléments métalliques sous forme d’ions se trouvent dans un électrolyte, il
est possible de choisir judicieusement le potentiel cathodique ou la densité¢ de courant
cathodique pour sélectionner la croissance d’un seul métal ou une croissance simultanée des
deux métaux. Le permalloy est un alliage nickel-fer de 80% atomique de nickel et de 20%
atomique de fer. Le nickel doit donc étre déposé préférentiellement au fer. Généralement, le
potentiel de croissance est -0.12 V pour le nickel et -0.44 V pour le fer, ce qui favorise une
croissance préférentielle du nickel par rapport au fer. De plus, considérant les constantes
cinétiques, la vitesse de croissance du nickel seul est ¢galement plus élevée que celle du fer
seul, ce qui favorise aussi la croissance préférentielle du nickel. En revanche, dans le cas
d’une croissance simultanée de Fe et de Ni, un phénoméene de croissance anomale a lieu,
¢’est-a-dire une réduction préférentielle du fer par rapport au nickel [LOCH 96 2, RASM 01,
RASS 03]. Cela a été observé, méme si I’électrolyte contient des ions de Ni** en quantité plus
importante que pour Fe*" [SASA 98]. Ceci peut étre expliqué par une formation d’hydroxyde
métallique pendant la croissance [DAHM 65]. En effet, la réduction de I’eau a la cathode
provoque une augmentation du pH au voisinage de 1’¢lectrode, qui implique la formation
d’hydroxyde de fer Fe(OH), précipitant a la surface de la cathode. Celui-ci s’adsorbe a la
surface de 1’¢lectrode en bloquant les sites de réduction du nickel. Ainsi le pH de la solution

est un facteur important pouvant influer sur la qualité de la croissance.

L’¢lectrolyte utilis¢ dans le laboratoire pour la croissance de permalloy est un bain chimique

dont la composition est présentée dans le Tableau 5-1 ci-dessous :

Composition chimique Concentration (mol/L)
NiSO4¢6H,0 0.75
NiCl,*6H,O 0.02
FeSO4*7H,0 0.03
H;BO; 0.4
C7HsNOs;S 0.016

TABLEAU 5-1 : Composition de 1’électrolyte pour la croissance de permalloy
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FeSO4 et NiSO4/NiCl, sont respectivement les sources de cations Fe?" et NiZ* susceptibles
d’étre réduits pendant la croissance. NiCl, permet d’éviter la passivation de 1’anode et le CI’
augmente la mobilité des ions. L’acide borique (H3;BO3) permet de minimiser la formation
d’hydroxyde de fer a la surface de la cathode. La saccharine (C;HsNO3S) réduit les tensions

internes du dépot. Le pH dans la solution est de 2.4.

Les potentiels de réduction du nickel et du fer sont proches de celui de I’hydrogéne. Pendant
la croissance, des bulles d’hydrogene se forment a la surface de la cathode, ce qui implique
du bruit sur la courbe de potentiel. Ainsi 1’¢lectrode de référence est inutile dans le dispositif
expérimental. Par rapport a la croissance ¢lectrolytique de cuivre, le systeme est plus simple.
Il n’y a que deux électrodes utilisés : I’échantillon est considéré comme la cathode, tandis que
I’anode est une plaque de nickel pur de grande surface par rapport a 1’échantillon. Les deux
¢lectrodes sont reliées a une alimentation électrique (générateur). Les réactions chimiques

ayant lieu sont présentées ci-dessous :
A la cathode, les ions métalliques sont réduits et il y a dégagement d’H, :

Ni%* +2e~ - Ni
Fe?* +2e~ > Fe
2H* +2e™ - H,

A DI’anode, le nickel est oxydé :
Ni - Ni?* + 2e~
5.3.2 Optimisation des conditions de croissance

Afin d’optimiser les propriétés du permalloy, une étude préliminaire de 1’influence de
parameétres expérimentaux comme le mode et la densité de courant a été réalisée dans le
laboratoire [CORT 14]. Les tests ont ¢té effectués sur des moules constitués de motifs carrés
de ImmxI1mm. Les moules avaient été¢ préparés avec la résine AZ4562 photo lithographiée

sur une sous-couche de Ti/Cu.

Mode de courant utilisé

Le courant utilisé pour la croissance électrolytique peut étre continu ou alternatif (pulsé
inversé¢). La figure 5-2 représente ces deux modes de courant testés pour la croissance

¢lectrolytique de permalloy. Le courant continu est le plus souvent utilisé parce que la vitesse
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de croissance est plus élevée. C’est un courant cathodique continu Iy qui permet de favoriser
la migration des ions et la réduction du fer et du nickel sur la cathode. Les tests en courant

continu ont été réalisés avec une densité de courant variant de -5 mA/cm? & — 40 mA/cm”.
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(a) Courant continu (b) Courant pulsé

Figure 5-2 : Mode de courant utilisé pour la croissance électrolytique de permalloy

Cependant la croissance avec ce type de courant induit un dépdt asymétrique en épaisseur
(voir la Figure 5-3 (a)), ce qui a ét€¢ mesuré au moyen d’un profilométre mécanique selon
deux axes. Cette différence est liée d’une part a I’augmentation locale de la densité de
courant a 'interface entre la surface conductrice et le moule en résine, d’autre part au

mouvement de 1’¢lectrolyte induit par le dégagement d’hydrogéne.

Afin de résoudre ce probléme, la croissance électrolytique par courant pulsé a été étudiée
(figure 5-2 (b)). Le courant est constitu¢ d’un courant cathodique /. imposé pour un temps
t. et un courant anodique /, de signe oppos€ pour un temps #,. Les phases cathodique et
anodique sont respectivement considérées comme les phases de croissance et de gravure.
Cette gravure permet d’améliorer I’homogénéité de surface en épaisseur. Le courant moyen

Loy est alors calculé par :

gty + It
moY Tt + t,
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Figure 5-3 : Mesure par profilométre mécanique en deux axes sur les échantillons électrodéposés [CORT 14]

La figure 5-3 (b) montre que I’asymétrie en épaisseur est limitée a 1’échelle d’un motif en
utilisant un mode de courant pulsé. Cependant la non uniformité en épaisseur sur I’ensemble
de ’échantillon est toujours existante avec une variation d’environ de 30%. La zone la plus
proche du contact ¢électrique présente une vitesse du dépot plus élevée. Celle-ci est due a la
distribution non-uniforme de courant sur 1’échantillon pendant la croissance. De plus la
production de bulles d’hydrogeéne induit un mouvement vertical de 1’¢lectrolyte pendant la
croissance. Ce probleme de variation en épaisseur peut étre réduit a 5% en tournant
I’échantillon trois fois d’un quart de tour durant le dépdt. Considérant les deux modes de
courant utilisés, les meilleurs résultats en termes d’uniformité en épaisseur ont été obtenus en

utilisant un mode de courant pulsé.

Composition chimique du matériau électrodéposé de NiFe

Les propriétés magnétiques du NiFe sont complétement différentes selon sa composition
chimique [BOZO 51, BRIS 97]. Par exemple, I’alliage contenant 25% de nickel est
paramagnétique et 1’alliage a 31% de nickel posséde une coercivité de 0.5 Oe. Concernant
I’aimantation a saturation, elle commence a augmenter a partir de 30% de nickel jusqu’a une
valeur maximale obtenue autour de 47% de nickel. Par la suite elle décroit jusqu’au nickel
pur. Une propriété magnétique intéressante correspond a une composition voisine de 80% de
nickel et 20% de fer. Il présente alors une faible coercivité avec une aimantation a saturation

importante.

Les travaux antérieurs dans le laboratoire montrent que le pourcentage de nickel dans un film
¢lectrodéposé augmente avec la densité de courant en mode continu [SOUA 13]. En courant
pulsé, la densité de courant est représentée par le courant moyen. L’alliage est plus enrichi en

nickel en courant pulsé par rapport au film réalisé¢ en courant continu a la méme densité de
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courant. Ceci peut étre expliqué par la gravure préférentielle du fer lors du courant anodique.

Il n’y pas de tendance de la variation de la composition chimique en courant pulsé.

Il faut noter que la non uniformité de la vitesse de croissance induit non seulement des
variations en épaisseur, mais est aussi a I’origine de la variation de la composition puisqu’elle
est liée a une non-uniformité de la densité de courant. En effet, il apparait que le pourcentage

atomique de nickel augmente du centre vers les bords.
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Figure 5-4 : Influence de la densité de courant sur la composition chimique pour les films NiFe électrodéposés
par courant continu et pulsé¢ [CORT 14]

Vitesse et efficacité de la croissance électrolytique du NiFe

En mesurant 1’épaisseur du film déposé et en tenant compte du temps de la croissance, la
vitesse de la croissance est alors déduite. La figure 5-5 représente la vitesse de croissance en
fonction de la densité de courant en mode continu et pulsé. Il apparait que la vitesse de
croissance est une fonction linéaire de la densité de courant pour ces deux modes. Ceci est en
accord avec la loi de Faraday. Les points obtenus en courant pulsé semblent s’aligner sur la
méme droite que celle en courant continu. Ceci peut étre di a la faible vitesse de gravure de

NiFe et a la faible durée anodique.
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Figure 5-5 : Vitesse de la croissance électrolytique en fonction de la densité de courant en mode continu et pulsé
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L’efficacité du procédé¢ de croissance €lectrolytique est représentée par :

_ Nyt Npe

Nrot

avec n le nombre de moles qui est calculé en tenant compte de I’épaisseur de dépot et la

densité volumique p estimée par la formule suivante [BOZO 51]:

%Ni — 50

=822 + 0.68
p + 50

Cette formule n’est valable que sur le film de NiFe avec un pourcentage atomique de Ni
compris entre 50 et 100%. La courbe d’efficacité est représentée dans la figure 5-6. La
tendance de variation d’efficacit¢ en fonction de la densité de courant appliqué en mode
continu et pulsé est en bon accord avec les résultats observés par Quemper [QUEM 99].
Cependant, les valeurs obtenues sont plus ¢levées, probablement en raison d’une

surestimation de la densité volumique de NiFe li¢e a la porosité.
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Figure 5-6 : Efficacité du procédé de la croissance électrolytique en fonction de la densité de courant en mode

continu et pulsé [CORT 14]

Des résultats similaires ont également été observés par Costa [COST 97] en courant continu,
qui montre que ’efficacité de la croissance augmente avec la concentration atomique en Ni.
Ceci peut étre expliqué par la réduction de 1’eau contenue dans 1’¢lectrolyte, qui a pour
conséquence une augmentation du pH proche de 1’¢lectrode. Celle-ci favorise la réduction de
Fe®". L’efficacité de la croissance est en bon accord entre les vitesses de courant continu et
pulsé. De plus, les résultats sont reproductibles par rapport aux travaux antérieurs dans le

laboratoire.
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Propriétés magnétiques du film NiFe

Les propriétés magnétiques (perméabilité, coercivité, aimantation a saturation) du film
¢lectrodéposé ont été caractérisées par AGFM. La figure 5-7 (a) représente la variation de la
perméabilité relative et de la coercivité du film avec le taux de nickel. Nous observons que le
champ coercitif atteint la valeur minimum pour un taux de nickel proche de 80%. Comme
attendu, la perméabilité relative varie de maniére inversement au champ coercitif et donc
maximale au taux de nickel de 80%. Ainsi les propriétés magnétiques optimales (perméabilité
la plus €levée et coercivité la plus faible, Ho = 35 A/m, p, = 600) est obtenues pour un film de

NiFe avec un taux atomique de nickel de 80%.

Nous pouvons également remarquer que 1’aimantation a saturation diminue avec le taux de
nickel, ce qui est en bon accord avec la littérature [BOZO 51]. La figure 5-7 (b) montre que
les résultats expérimentaux sont plus €élevés que les valeurs théoriques, puisque la valeur pour
80% de nickel est autour de 1.32 T. Ceci peut étre dii a la surestimation de la densité
volumique du matériau. La porosité d’un matériau ¢lectrodéposé est en effet potentiellement

plus élevée que celle d’un matériau élaboré avec les autres techniques.
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Figure 5-7 : Propriété magnétique du film électrodéposé de NiFe en fonction de la concentration atomique de Ni

[CORT 14]

Dans la figure 5-8, la courbe d’hystérésis magnétique montre qu’il n’y pas de différence
significative sur les propriétés magnétiques des films déposés en courant continu ou pulsé.
Par voie de conséquence, nous pouvons dire que le dépdt de permalloy préparé par courant
pulsé est appropri¢ pour les applications en raison de sa croissance plus uniforme en

épaisseur.
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Figure 5-8 : Mesure magnétique par AGFM du film de permalloy préparé en courant continu (J =- 15 mA/cm?)
et pulsé (PC 3A : J. = - 10 mA/cm?, t. =20 ms, J, = 22.5 mA/cm?, t, = 2.22 ms ; PC 3B : J, = - 10 mA/cm?, t, =
20 ms, J, = 15 mA/cm?, t, = 3.33 ms) [CORT 14]

5.3.3 Fabrication et caractérisation des capteurs

Avec les conditions optimales obtenues pour le dépdt de permalloy et de cuivre, les capteurs
MI de type tri-couche (permalloy/cuivre/permalloy) ont été réalisés en utilisant le
micromoulage. Des courants continu et pulsé ont été respectivement choisis pour les couches
de cuivre et de permalloy. La structure est identique aux capteurs présentés dans le chapitre 2
(capteur a base de Finemet) mais les épaisseurs sont d’un ordre de grandeur plus élevées. La
structuration des trois niveaux du capteur a été réalisée grace aux masques que nous avons
utilisés pour les capteurs a base de Finemet. La figure 5-9 présente les images du capteur vu
globalement et vu en coupe par MEB. Nous obtenons bien une structure constituée de deux
couches de permalloy enserrant une couche de cuivre, avec deux contacts en cuivre, ainsi

qu’une continuité du circuit magnétique autour du conducteur.

(a) Vue globale (b) Vue globale
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Figure 5-9 : Images vues par MEB sur les capteurs MI basés de permalloy

L’ épaisseur des couches déposées peut éEtre controlée par le temps de croissance

¢lectrolytique. Différents composants avec des épaisseurs, largeurs et longueurs différentes

ont été réalisés et caractérisés par profilométrie mécanique (DEKTAK). Les épaisseurs et les

largeurs sont présentées respectivement dans les tableaux 5-2 et 5-3. Pour chaque catégorie

d’échantillon, il existe trois longueurs différentes : 5 mm, 2.5 mm et 1 mm.

Epaisseur du

Epaisseur du

Epaisseur du

Epaisseur du Permalloy

Wafers
Permalloy 1 (um) Cuivre (um) Permalloy 2 (um) Total (um)
A 5 10 5 10
B 3 6 3 6
C 5 5 5 10
D 3 3 3 6
Tableau 5-2 : Epaisseur de permalloy et de cuivre pour les quatre wafers
Echantillons Largeur du permalloy (um) Largeur du cuivre (um)
1 250 100
2 250 50
3 125 50
4 125 25
5 50 25
6 50 10

Tableau 5-3 : Largeur de permalloy et de cuivre

Apres la réalisation du capteur, une étape d’¢limination de la sous-couche de Ti/Cu par IBE

(Ion Beam Etching) a été effectuée afin d’éviter les court-circuits électriques. De plus,

comme pour les capteurs a base de Finemet, un traitement thermique est nécessaire pour

98



Chapitre 5: Elaboration et caractérisation de micro-capteurs MI réalisés par croissance électrolytique

optimiser les propriétés du matériau magnétique. Pendant le traitement thermique, en vue
d’améliorer I’effet de magnéto-impédance, un champ magnétique transversal a été appliqué a
I’aide d’un aimant pour induire une anisotropie dans le matériau magnétique. Le capteur
présente une bonne adhérence apres traitement thermique et aucune modification ni altération

de la surface n’a été observée.
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5.4 Caractérisation électrique

Dans le chapitre 3, nous avons montré qu’en utilisant un condensateur placé en parallele au
capteur, nous pouvons améliorer la sensibilité (en Q/T) lorsque le capteur est excité autour de
la fréquence de résonance du circuit résonant. En revanche, pour étudier les propriétés
intrinséques du capteur, la fréquence d’excitation doit étre décalée loin de la fréquence de
résonance du circuit (autour de 30 MHz). Pour cette raison, nous avons réalis¢ des mesures
sur les capteurs a base de permalloy a basse fréquence d’excitation. La méthode de mesure
est similaire a celle qui a été présentée dans le chapitre 3 (mode DC et AC), a I’aide d’un
amplificateur a détection synchrone. (Les figures présentées ci-dessous viennent des articles
soumis a « IEEE Transactions on Magnetics » et au « Journal of Electrochemical Society »,

voir Annexe II)

La réponse du capteur est une fonction de la fréquence d’excitation et du champ magnétique
appliqué. A basse fréquence d’excitation, I’'impédance du capteur varie avec le champ
magnétique appliqué en raison de la dépendance de la résistance et 1’inductance avec la
profondeur de peau. La fréquence optimale correspond a la variation maximale d’impédance
(AZ/Zsyy en %) avec le champ magnétique. Elle dépend des propriétés du matériau
(perméabilité, résistivité, anisotropie, ...) et de la géométrie du capteur (structure, forme, ...).
Dans la figure 5-10 nous montrons deux exemples de réponse du capteur correspondant au
type A3 et A6 (deux largeurs différentes) sans traitement ou avec traitement thermique a

300°C sous champ magnétique transversal.
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Figure 5-10 : Variation d’impédance du capteur en fonction du champ magnétique appliqué. La longueur du

capteur est 5 mm

Pour les capteurs sans traitement thermique, I’impédance diminue avec le champ magnétique
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appliqué. Le comportement hystérétique est €également observé pour les champs faibles.
Aprés un traitement thermique sous champ magnétique transversal, une anisotropie
transverse est induite, qui permet d’augmenter la variation d’impédance. Pour une géométrie
planaire, ce champ d’anisotropie dépend généralement de 1’anisotropie de forme dans la
direction du champ appliqué. Selon les figures 5-10, il est clair que ce traitement thermique

permet d’améliorer I’effet de magnéto-impédance du capteur.

La figure 5-11 (a) représente le maximum de variation d’impédance en fonction de la
fréquence d’excitation pour les différentes géométries de capteur. La fréquence optimale
correspond a la variation maximale de la profondeur de peau avec le champ magnétique. En
effet, a basse fréquence, 1’effet de peau est négligeable parce que la profondeur de peau est
beaucoup plus grande que I’épaisseur de la couche magnétique. En revanche, a haute
fréquence, 1’effet de peau est localisé a proximité de la surface, ce qui limite la variation
d’impédance. Ainsi la profondeur de peau optimale est de I’ordre de grandeur de 1’épaisseur
de la couche magnétique. Dans ce cas, a fréquence donnée I’effet de peau est moins marqué
dans le conducteur central que dans la couche magnétique qui possede une perméabilité
importante. La figure 5-11 (a) montre que la fréquence optimale ne dépend pas de largeur du
capteur, ce qui montre que la perméabilité transversale maximale ne dépend pas de largueur
du film magnétique. La fréquence optimale ne diminue qu’avec 1’augmentation de 1’épaisseur
de la couche magnétique (figure 5-12 (a)). Le produit de la fréquence et de 1’épaisseur carrée
reste alors quasiment constant (2.5 MHz pour une épaisseur de 3 um et 1 MHz pour une
épaisseur de 5 um), ce qui refléte que la perméabilité transversale maximale ne dépend pas de
I’épaisseur du film non plus. Ainsi les résultats montrent que les propriétés intrinseques,
comme la perméabilit¢ magnétique, ne sont pas affectés par la géométrie et la mesure de la

fréquence d’excitation optimale est une méthode appropriée pour sa détermination.
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Figure 5-11 : Variation d’impédance en fonction de la fréquence et du champ magnétique appliqué. La longueur

du capteur est 5 mm.
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La figure 5-11 (b) représente la variation d’impédance en fonction du champ appliqué a la
fréquence optimale pour les quatre mémes capteurs. Nous pouvons remarquer que le champ
d’anisotropie augmente avec I’épaisseur du film magnétique, ce qui a été validé pour
I’ensemble des capteurs étudiés (voir la figure 5-12 (b)). Nous pouvons supposer que pour un
film épais, 1’énergie nécessaire pour aligner les moments dans la direction du champ est plus
importante que pour un film mince. L’effet de MI est aussi affecté par la géométrie. Il

augmente avec 1’épaisseur du film magnétique et diminue avec sa largeur.
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Figure 5-12 : L’influence de I’épaisseur du film magnétique sur la fréquence optimale et le champ anisotropie.

Parmi tous les capteurs fabriqués, I’effet de magnéto-impédance le plus important a été
observé avec les capteurs les plus longs. Les résultats sont présentés dans la figure 5-13 pour

différentes configurations en largeurs de la piste de cuivre et des couches de NiFe.
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Figure 5-13 : La variation d’impédance maximale en fonction de la géométrie du capteur

La géométrie la plus favorable est celle qui correspond au type 6, c’est-a-dire les capteurs les

plus étroits. La variation maximale d’impédance est proche de 170% pour le capteur
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possédant une section carrée de 10 umx10 pum de cuivre, dont la géométrie serait donc la plus

proche de la structure d’un fil.

Comme pour les caractérisation sur les capteurs a base de Finemet, nous pouvons également
mesurer les capteurs a base de permalloy avec un circuit résonant afin d’améliorer leur
sensibilité. La Figure 5-14 représente I’effet de MI et la sensibilit¢ du capteur de type A6 en
fonction de la fréquence d’excitation avec un circuit résonant. Nous observons que la
sensibilit¢ maximale du capteur (en /T) est obtenue autour de 31 MHz (proche de la
fréquence de résonance). En revanche, I’effet de MI maximale (%/Oe) est observé a la basse
fréquence d’excitation (loin de la fréquence de résonance). Parmi tous les capteurs réalisés, la
sensibilit¢ maximale (en Q/T) est de 7200 Q/T, ce qui est observé sur le capteur de type D6.

Celle-ci est plus élevée que les capteurs fabriqués a base de Finemet.
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Figure 5-14: Sensibilité du capteur en fonction de la fréquence d’excitation avec un circuit résonant

103



Chapitre 5 : Elaboration et caractérisation de micro-capteurs MI réalisés par croissance électrolytique

5.5 Etude théorique des capteurs

D’apres les chapitres précédents, nous pouvons voir que 1’effet MI est un phénomeéne
complexe dépendant des différentes caractéristiques du capteur telles que les dimensions de
la couche magnétique et celles de la couche de cuivre ainsi que la composition de ces
couches et les traitements effectués. De plus, la fréquence d’excitation doit étre également
prise en compte. Par conséquent, une étude par simulation du capteur est nécessaire pour
comprendre les résultats obtenus expérimentalement. Pour cela, nous avons développé une
méthode de simulation du capteur MI en fonction du champ magnétique externe. Le mode¢le
de Landau-Lifshitz-Gilbert (LLG) permet de calculer la perméabilité¢ en fonction du champ
magnétique et a été¢ implanté dans un code de calcul électromagnétique par €léments finis
fournissant I’impédance du capteur. Avec ce modele de simulation, nous pourrons comparer
les résultats obtenus dans ce chapitre et de modélisation (les comparaisons ne pourront étre

effectuées que pour les mesures a fréquence d’excitation sans résonance).
5.5.1 Description du modé¢le pour la simulation

Plusieurs travaux portant sur la mod¢lisation des capteurs MI ont été publiés [BETA 03,
CHEN 98, DONG 02, MACH 96, MENA 00]. Une premicre étape de la modélisation est de
trouver une méthode pour approximer la variation de la perméabilité effective en fonction du
champ appliqué dans un matériau. Deux phénomenes, rotation d’aimantation et déplacement
de parois, participent a modifier cette perméabilité. Le modeéle quasi-statique présenté par
Atkinson prend en compte ces deux phénoménes dans son calcul [ATKI 97]. Cependant, il
n’est validé que dans les basses fréquences parce qu’il ne considere pas les effets dynamiques.
Selon les ¢tudes menées par Panina et Mohri, les déplacements des parois sont amortis par les
courants de Foucault lorsque la fréquence d’excitation augmente [PANI 94 2]. Ainsi les
parois de domaine magnétique deviennent rigides. Pour simplifier le mode¢le, il n’y a donc
que la rotation d’aimantation a considérer a haute fréquence d’excitation (~ MHz). Dans ce
cas, en considérant I’effet dynamique a haute fréquence, le modéle consiste a résoudre les
équations de Maxwell et I’équation de Landau-Lifshitz linéarisée en négligeant 1’interaction
d’échange. L. Kraus a présent¢ une méthode analytique pour calculer I’impédance en
fonction du champ magnétique sur un ruban a 1’anisotropie uni-axiale [KRAU 99]. Il
remplace la perméabilit¢ magnétique par la perméabilité effective obtenue en résolvant
I’équation de Landau-Lifshitz. Cette méthode peut étre développée pour calculer I’'impédance
d’un capteur MI pour une structure de multicouches (magnétique/conducteur/magnétique).

Par contre, le calcul d’impédance par cette méthode n’est validé que sur la structure ouverte
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(figure 5-15 (a)). Le capteur MI réalisé dans le cadre de cette theése est une structure bien
fermée (figure 5-15 (b)). Le modéle analytique de L. Kraus n’est donc pas utilisable et une
modélisation numérique est utilisée ici pour modéliser le capteur MI. La méthode des
¢léments finis est bien connue comme étant une méthode numérique efficace qui permet de
résoudre de manicre approchée des équations aux dérivées partielles et de modéliser le
comportement de systémes physiques variés (mécanique, thermique, acoustique ...). Dans
notre cas, il s’agit d’un probléme d’¢lectromagnétisme et nous nous plagons dans une
approximation des régimes quasi-stationnaires. Dans cette approximation, les courants de

déplacement sont négligés.

Matériau magnétique

Conducteur

(a) Structure ouverte (b) Structure fermée

Figure 5-15 : Différentes structures de capteur MI

La figure 5-16 présente une description globale de la simulation pour le calcul de

I’impédance Z(H) du capteur MI en fonction du champ externe H.

Figure 5-16 : Description globale de la simulation du capteur MI
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Il y a deux parties principales dans le programme de calcul réalis¢ sous le logiciel Matlab

pour modéliser le capteur MI:

- Un code de calcul analytique en utilisant le mod¢le de Landau-Lifshitz-Gilbert qui permet
d’obtenir la perméabilité effective en fonction du champ appliqué (logiciel Matlab). Ce code
a été écris a partir du modele développé dans la thése de Bensalah [BENS 05] (voir Annexe
D).

- Un code de simulation ¢lectromagnétique basée sur la méthode de éléments finis donnant
I’impédance du capteur en fonction de la perméabilité effective (logiciel ANSYS piloté a

partir de Matlab). Ce code de calcul est développé durant la thése.

Les paramétres d’entrés dans ce programme sont les dimensions et la fréquence d’excitation
du capteur et les parametres des propriétés magnétiques intrinséques du matériau magnétique
qui sont mesurables expérimentalement : le champ d’anisotropie H; et la polarisation a

saturation J;.

5.5.2 Calcul de ’impédance du capteur en fonction de la perméabilité

magnétique

La méthode des ¢léments finis permet de résoudre des équations aux dérivées partielles pour
une géométrie pouvant étre complexe. Cette méthode est couramment utilisée pour modéliser
numériquement des comportements physiques complexes. De maniére générale, cette
méthode consiste a découper le domaine d’étude en petites mailles, appelées €¢léments, et a
rechercher une formulation simplifiée du probléme (systéme linéaire) sur chaque élément.
Chaque ¢lément porte des inconnues pouvant étre définies, par exemple, sur les nceuds ou sur
les arétes de 1’¢lément. La discrétisation conduit a I’obtention d’un systéme matriciel dont la
résolution donne une solution approchée du probléme. Le logiciel ANSYS a été utilisé pour

notre calcul.

La figure 5-17 représente la structure fermée a modéliser par la méthode des ¢léments finis.
La structure est considérée bidimensionnelle, car la longueur du capteur est beaucoup plus
grande que les autres dimensions. De plus, compte tenue de la symétrie, seule une moitié¢ de

la structure sera prise en compte.
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Matériau magnétique Conducteur

Figure 5-17 : Structure fermée a modéliser par la méthode des éléments finis

En appliquant un courant alternatif d’excitation sur le conducteur, la répartition des courants
dans la structure est régie par les équations de Maxwell suivantes écrites dans

I’approximation des régimes quasi-stationnaires:

rotH =] (Maxwell — Ampeére)

div B =0 (Concervation du flux magnétique)

0B
rot E = BT (Maxwell — Faraday)

Avec H et B : vecteurs de champ et d’induction magnétique, E : vecteurs de champ électrique,

J : vecteur de densité de courant

Plut6t que de calculer directement les champs, des potentiels €lectromagnétiques peuvent étre
introduits lorsque nous somme en présence de rotationnel ou de divergence nuls. La
formulation utilisée dans ce travail est ainsi la formulation 4-¥ ou le vecteur A est le
potentiel vecteur magnétique et le scalaire y est une primitive dans le temps du potentiel
scalaire ¢lectrique v. En effet, d’aprés la conservation du flux magnétique, un potentiel

vecteur magnétique est introduit tel que:
B=rotA
La relation de Maxwell-Faraday permet alors d’écrire le champ électrique E comme :

E— 0A dv = 0(A+ grad)
T T greev= ot
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_9y
[T

En remplacant les expressions du champ électrique E et du champ magnétique H dans
I’équation de Maxwell-Ampere et dans la loi de conservation de la densité de courant div J =

0, qui s’en déduit, nous obtenons la formulation telle que :

d(A+grady)
ot 70

1
rot (—rot A) + o
u

div <0 0(A+ grad 1/))) _o
ot

Avec Jyla densité de courant de source, p la perméabilité magnétique et ¢ la conductivité

¢lectrique du milieu.

Avec la méthode des éléments finis, nous discrétisons I’ensemble du domaine étudié. Le
domaine d’étude, Q, est donc divisé en ¢léments de nombre fini. Les champs magnétique et
¢lectrique sont exprimés en termes d’un nombre fini de degrés de liberté. Nous calculons les
grandeurs physiques dans un €élément selon les équations de Maxwell a support local, et les
sommons pour une grandeur globale. Nous travaillons sur la valeur aux nceuds du maillage,

ou sur la circulation le long des arétes des éléments.

Avec la discrétisation géométrique apportée par le découpage du domaine d’étude en
¢léments. La formulation se développe en une forme matricielle [CHOU 09]. Dans notre
¢tude, les inconnues sont aux nceuds du maillage et la résolution du systéme matriciel conduit
a la détermination des inconnues en ces nceuds. Les champs peuvent alors étre déduits par

interpolation au sein de chaque ¢lément.

Apres avoir calculé I’induction magnétique et la densité de courant dans le domaine d’étude,
I’impédance Z du capteur est déduite. Elle se décompose en une partie réelle déterminée a
partir de la puissance dissipée par effet Joule dans les milieux conducteurs et en une partie
imaginaire déterminée a partir de 1’énergie magnétique stockée dans 1’ensemble du domaine
d’étude:

I?Re(Z) = ﬂf%l]lzdﬂ
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1’Im(Z) = wﬂfﬁlBlzdﬂ

Ou J et B sont respectivement la densité du courant et I’induction magnétique. / est le courant

d’excitation, u et o sont respectivement la perméabilité et la conductivité. w est la pulsation

du courant d’excitation.

La modélisation de I’impédance du capteur en fonction de la perméabilit¢ du matériau

magnétique par ANSYS se fait en plusieurs étapes :

»  Définition et création de la géométrie du capteur : nous modélisons les champs en deux

dimensions. La structure réalisée est comme la structure présentée dans la figure 5-16.

»  Définition et attributions des propriétés des matériaux : I’air, le cuivre et le matériau
magnétique. La perméabilité du matériau magnétique obtenue par le modele LLG est
introduite dans cette partie.

» Maillage du domaine d’étude : En deux dimensions, les triangles et les quadrangles sont
utilisés pour le maillage. Le maillage doit €tre suffisamment fin pour obtenir une
solution proche de la réalité. Nous utilisons les quadrangles pour le cuivre et les

triangles pour les autres milieux (air et matériau magnétique)

»  Application des conditions aux limites : Champ magnétique paralléle aux frontiéres du

domaine d’étude

»  Application de I’excitation : courant d’excitation appliqué sur le cuivre.

»  Résolution du probléme : analyse de type harmonique

»  Calcul de I’énergie magnétique stockée et de la puissance dissipée par effet Joule dans le

domaine d’étude

109



Chapitre 5 : Elaboration et caractérisation de micro-capteurs MI réalisés par croissance électrolytique

5.5.3 Modé¢le de Landau-Lifshitz-Gilbert pour calculer la perméabilité en

fonction du champ magnétique

Il existe deux phénomenes lorsque nous appliquons un champ externe : ce sont la rotation de
I’aimantation et le déplacement des parois magnétiques. Nous obtenons généralement un
effet de MI élevé a une haute fréquence d’excitation (~ MHz). Dans cette gamme de
fréquence, le déplacement de parois de domaine magnétique est négligeable. Ainsi nous ne
considérons que la rotation d’aimantation dans les domaines magnétiques. Pour simplifier
notre calcul, les domaines magnétiques sont supposés parfaitement transversaux, c’est-a-dire
que la direction des domaines magnétiques est perpendiculaire a la direction du champ
appliqué (champ a mesurer par le capteur). Le calcul de la perméabilité en fonction du champ
magnétique est basé sur la linéarisation de 1’équation de Landau-Lifshitz-Gilbert (LLG) dans
une couche magnétique (méthode développée dans la thése de Bensalah [BENS 05], voir

Annexe ).
5.5.4 Comparaison entre ’expérimentation et la simulation

Nous avons fait quelques simulations sur les capteurs MI a base de de permalloy pour les
comparer avec les résultats expérimentaux présentés dans le chapitre 5.4. La figure 5-18
représente la fréquence optimale d’excitation en fonction de 1’épaisseur de la couche
magnétique. La tendance de I’évolution montre un bon accord entre les résultats
expérimentaux et ceux théoriques. La fréquence d’excitation optimale diminue avec
I’augmentation de 1’épaisseur de la couche magnétique. De plus, I’hypothése de la constance
du produit fréquence optimale x épaisseur carrée a ¢té confirmée par cette modélisation. Les
dimensions du capteur simulé sont : longueur du permalloy de 5 mm, largeur du permalloy de
125 um, largeur du cuivre de 50 um et épaisseur avec un rapport de 1/2/1 pour la structure

permalloy/cuivre/permalloy.
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Figure 5-18 : Fréquence optimale en fonction de 1’épaisseur de la couche magnétique

La variation d’impédance en fonction du champ d’anisotropie et de la largeur de la couche
magnétique ainsi que de la fréquence optimale correspondante est présentée dans la figure
5-19. Elle montre que I’effet de MI atteint une valeur maximale avec un champ d’anisotropie
entre 3000 A/m et 4000 A/m, ce qui est cohérent avec les mesures (voir figure 5-12 (b),
capteur NiFe largeur x épaisseur : 125 pm X 5 pum, qui posseéde un champ d’anisotropie
proche de 3000 A/m). L’effet de MI diminue également avec I’augmentation de la largeur de
la couche magnétique. Nous obtenons les mémes tendances d’évolution que celles obtenues
expérimentalement dans le chapitre 5.4. Cela est dii a ’effet du champ démagnétisant qui
modifie la perméabilité effective dans la couche magnétique. Nous pouvons également
observer que la fréquence d’excitation optimale diminue avec [’augmentation du champ

d’anisotropie et avec I’augmentation de la largeur de la couche magnétique.

Les parametres des capteurs présentés dans la Figure 5-19 sont :

(a) Epaisseur du permalloy et du cuivre de 5 um et de 10 pm respectivement, longueur du
permalloy de 5 mm, largeur du permalloy de 125 um et largeur du cuivre de 50 pm.

(b) Epaisseur du permalloy et du cuivre de 5 um et de 10 um respectivement, longueur du

permalloy de 5 mm, largeur du cuivre de 50 um et champ d’anisotropie de 3000 A/m.
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Figure 5-19: Variation d’impédance en fonction du champ d’anisotropie et de I’épaisseur de la couche

magnétique ainsi que la fréquence optimale correspondante

Les résultats obtenus montrent la méme tendance de variation entre les expérimentations et
les simulations, mais il existe un écart sur les valeurs réelles. Il est dii premicrement a la
différence entre la structure réalisée et celle simulée. Deuxiémement, les résistivités des
matériaux utilisés dans la simulation sont celles des matériaux massifs qui sont probablement
sous-estimées par rapport aux matériaux déposés en couche mince. Troisiemement, nous

négligeons les parois des domaines magnétiques.
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5.6 Conclusion

Dans ce chapitre, un second type de capteur MI tri-couche a base de permalloy a été réalisé
par croissance électrolytique en utilisant les conditions du dépot ayant été optimisés a I’'[EF.
Cette technique de fabrication permet de réaliser des couches épaisses de quelques dizaines
de microns. Ceci permet de diminuer la fréquence d’excitation optimale du capteur. La
caractérisation électrique du capteur en champ continu a été réalisée a basse fréquence
d’excitation et sans circuit résonant, et permet d’étudier les propriétés intrinséques du capteur.
Les résultats montrent que la fréquence optimale du capteur ne dépend pas de largueur du
film magnétique. Elle ne diminue qu’avec 1’augmentation de 1’épaisseur de la couche
magnétique. De plus, le champ d’anisotropie augmente avec 1’épaisseur du film magnétique
parce que pour un film épais, 1’énergie nécessaire pour aligner les moments dans la direction
du champ est plus importante que pour un film mince. L’effet de MI est aussi affecté par la
géométrie du capteur. Il augmente avec 1’épaisseur du film magnétique et diminue avec sa
largeur. Parmi tous les capteurs fabriqués, 1’effet de MI le plus important a été observé avec
les capteurs les plus longs. La géométrie la plus favorable est celle des capteurs les plus
étroits. La variation maximale d’impédance est proche de 170% pour le capteur possédant
une section carrée de 10 umx10 pm de cuivre, dont la géométrie serait donc la plus proche de
la structure d’un fil. La sensibilit¢ maximale du capteur atteint 7200 Q/T avec un circuit
résonant. Enfin, une étude par simulation du micro-capteur MI a été effectuée pour la
conception géométrique d’une structure tri-couche afin de la confronter aux résultats obtenus
expérimentalement. Pour cela, nous avons développé une méthode de simulation du capteur
en fonction du champ magnétique externe. Le modéle de Landau-Lifshitz-Gilbert (LLG) qui
permet de calculer la perméabilité en fonction du champ magnétique a ét¢ implanté dans un
code de calcul électromagnétique par ¢léments finis fournissant I’impédance du capteur.
Avec ce code de calcul, nous avons simulé les capteurs MI a base de permalloy. Les résultats
obtenus montrent des tendances identiques entre les résultats expérimentaux et la simulation,
mais il existe un écart sur les valeurs réelles. Il est dii premi¢rement a la différence entre la
structure réalisée et celle simulée (défauts liés a la fabrication). Deuxiémement, les
résistivités des matériaux utilisés dans la simulation sont celles des matériaux massifs qui
sont probablement sous-estimées par rapport aux matériaux déposés en couche mince.
Troisiémement, nous négligeons les parois de domaine magnétique dans le matériau

magnétique.
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Conclusion et perspectives

La thématique de ce travail était I’étude de I’effet de magnéto-impédance et le
développement des capteurs magnétiques pour la détection de défauts enterrés dans les
matériaux métalliques en utilisant la technique du contréle non destructif par courants de
Foucault. Elle a conduit a développer une filicre technologique de réalisation de
microsolénoides 3D autour d’un capteur magnétique en utilisant le transfert du film par report.
La fabrication et la caractérisation ainsi que la simulation des micro-capteurs MI ont été

menées pendant la these.

Dans un premier temps, nous nous sommes focalisés sur les procédés de microfabrication des
capteurs a base de Finemet. Des capteurs de structure de tri-couches, c’est-a-dire deux
couches ferromagnétiques enserrant une couche de cuivre, ont été réalisés. Les films sont
¢laborés par pulvérisation cathodique et structurés par une méthode de lift-off en bicouche.
Les conditions de dépdt par pulvérisation ont été optimisées en considérant la contamination
en oxygene et la contrainte résiduelle dans la couche magnétique, qui influence la coercivité
du matériau magnétique. La méthode du lift-off en bicouche (silice déposée par PECVD a
basse température et LOR30b) implique une sous-gravure latérale plus importante permettant
d’éviter le dépot sur le bord du film. L’influence du traitement thermique sans champ et sous
champ magnétique a été¢ également étudiée. Le traitement thermique sous champ magnétique
permet de diminuer le champ coercitif du matériau magnétique et d’introduire une
anisotropie transversale ou longitudinale dans la couche magnétique selon la direction du
champ appliqué. La caractérisation dimensionnelle par MEB confirme que cette méthode de
fabrication permet d’obtenir un bon recouvrement entre la couche magnétique et la couche de
cuivre et de créer un circuit magnétique fermé, ce qui est une condition importante pour un

effet de MI ¢€levé et une grande sensibilité du capteur.

La détection de défauts par CND CF implique de travailler dans un régime alternatif, donc
d’effectuer une mesure de champ magnétique alternatif de faible amplitude. Ainsi la réponse
dynamique des capteurs MI a besoin d’étre caractérisée. Les réponses du capteur en champ
magnétique statique et dynamique sont obtenues par les caractérisations en mode DC et AC
en terme de la sensibilité, linéarité, directivité et bande passante. Un circuit résonant avec un
condensateur en parallele du capteur a été élaboré afin d’améliorer la réponse du capteur. Une

méthode basée sur une double démodulation d’amplitude a ét¢ employée pour la
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caractérisation fréquentielle du capteur. Le meilleur capteur a base de Finemet présente une
bonne sensibilité (de I’ordre de 4200 /T avec nécessité d’un champ de polarisation faible de
1.5 mT pour travailler en zone linéaire sans hystérésis) avec une plage de linéarité¢ de
plusieurs centaines de uT et une réponse directive préférentiellement longitudinale. La plage
de fréquence de fonctionnement (bande passante) obtenue par analyse spectrale a ce jour du
DC a 300 kHz rend le capteur utilisable pour des applications de CND basses fréquences

visant a détecter des défauts profonds.

En raison de la présence d’une non-linéarité et d’un hystérésis dans la réponse des
micro-capteurs réalisés, un microsolénoide localis¢ autour du capteur est nécessaire afin
d’effectuer une polarisation du capteur. Dans le cadre de cette thése, grace a la résine €paisse
(AZ4562) développée a I'lEF, des microsolénoides a section rectangulaire constitués de trois
niveaux (pistes inférieures, piliers et pistes supérieures) ont été réalisés par croissance
¢lectrolytique de cuivre. La caractérisation dimensionnelle des microsolénoides a été
effectuée par MEB. En raison de problémes de découpe du substrat, les microsolénoides
n’ont pas pu étre caractérisés ¢lectriquement. De plus, une étude préliminaire sur le transfert
par report (intégration du capteur dans le microsolénoide) a été effectuée. Les dépots du film
sur deux types de substrat donneur a adhérence contrélée ont été réalisés. Le premier est un
substrat de silicium recouvert d’une couche fluorocarbonée déposée a 1’aide d’un bati de
DRIE. Le deuxiéme est un substrat de silicium recouvert de carbone déposé par pulvérisation
cathodique. Les influences de traitement thermique et par plasma sur la couche
fluorocarbonée ont ét¢ étudi¢es. Cela permet de modifier 1’épaisseur et 1’adhérence de la
couche fluorocarbonée. L’assemblage des substrats donneur et récepteur est assuré par
insertion dans un bati de soudure de substrat, en utilisant un adhésif intermédiaire de BCB.
L’assemblage des substrats est basé sur la polymérisation du BCB grace a un traitement
thermique réalisé entre 200°C et 300°C. Toutefois les résultats ne sont pas suffisamment
encourageants. Pour les structures déposées sur substrat de carbone, peu de motifs sont
transférés (~5%). Concernant les structures réalisées sur le substrat recouvert d’une couche
fluorocarbonnée, durant le traitement thermique de la résine LOR30b, un probléme de bulles
apparait sur la surface d’échantillon, ce qui empéche les étapes suivantes. Ces bulles sont
liées au probléme d’adhérence entre la couche fluorocarbonée et la couche de LOR30b a
haute température. Le traitement par plasma argon peut résoudre ce probléme mais il dégrade
¢galement la couche de fluorocarbonée. Pour cette situation, aucun motif n’est transféré

méme avec une force plus élevée de 7000 N.

En paralléle, un second type de capteur MI tri-couche a base de permalloy a été réalisé par

croissance ¢lectrolytique en utilisant les conditions du dépdt ayant été optimisés a I’IEF.
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Cette technique de fabrication permet de réaliser des couches épaisses de quelques dizaines
de microns. Ceci permet de diminuer la fréquence d’excitation optimale du capteur. La
caractérisation électrique du capteur en champ continu a été réalisée a basse fréquence
d’excitation et sans circuit résonant, et permet d’étudier les propriétés intrinséques du capteur.
Les résultats montrent que la fréquence optimale du capteur ne dépend pas de largueur du
film magnétique. Elle ne diminue qu’avec 1’augmentation de 1’épaisseur de la couche
magnétique. De plus, le champ d’anisotropie augmente avec 1’épaisseur du film magnétique
parce que pour un film épais, 1’énergie nécessaire pour aligner les moments dans la direction
du champ est plus importante que pour un film mince. L’effet de MI est aussi affecté par la
géométrie du capteur. Il augmente avec 1’épaisseur du film magnétique et diminue avec sa
largeur. Parmi tous les capteurs fabriqués, 1’effet de MI le plus important a été observé avec
les capteurs les plus longs. La géométrie la plus favorable est celle des capteurs les plus
étroits. La variation maximale d’impédance est proche de 170% pour le capteur possédant
une section carrée de 10 umx10 pm de cuivre, dont la géométrie serait donc la plus proche de
la structure d’un fil. La sensibilit¢ maximale du capteur atteint a 7200 Q/T avec un circuit
résonant. Enfin, une étude par simulation du micro-capteur MI a été effectuée pour la
conception géométrique d’une structure tri-couche afin de la confronter aux résultats obtenus
expérimentalement. Pour cela, nous avons développé une méthode de simulation du capteur
en fonction du champ magnétique externe. Le modéle de Landau-Lifshitz-Gilbert (LLG) qui
permet de calculer la perméabilité en fonction du champ magnétique a ét¢ implanté dans un
code de calcul électromagnétique par ¢léments finis fournissant I’impédance du capteur.
Avec ce code de calcul, nous avons simulé les capteurs MI a base de permalloy. Les résultats
obtenus montrent des tendances identiques entre les résultats expérimentaux et la simulation,
mais il existe un écart sur les valeurs réelles. Il est dii premi¢rement a la différence entre la
structure réalisée et celle simulée (défauts liés a la fabrication). Deuxiémement, les
résistivités des matériaux utilisés dans la simulation sont celles des matériaux massifs qui
sont probablement sous-estimées par rapport aux matériaux déposés en couche mince.
Troisiémement, nous négligeons les parois de domaine magnétique dans le matériau

magnétique.
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Certaines perspectives sont proposées pour la poursuite de ces travaux :

(1) Pour le capteur a base de Finemet, les propriétés magnétiques du matériau doivent étre
optimis¢ en modifiant les conditions du dépdt ou/et le post-traitement. Par exemple, la
distance entre cathode et cible du bati pourra étre augmentée afin d’améliorer la directivité du

dépot, ce qui permet de réduire les défauts sur les bords liés au dépot non directif.

(2) La limite dans la détermination de la réponse en fréquence est notamment li¢ée a la
fréquence de résonance de la bobine d’excitation. Ainsi un nouveau dispositif permettant une
mesure sur une gamme de fréquence beaucoup plus élevée, par exemple une bobine avec
moins de spires et donc une fréquence de résonance plus élevée, doit étre réalisée pour

finaliser la mesure de bande passante.

(3) Concernant le microsolénoide, le contact entre les piliers et les pistes supérieures pourra
étre amélioré. Ceci est li¢ a I’étape de 1'aplanissement des piliers débordés. La méthode que
nous avons utilisée est la gravure chimique par « Cr etch ». C’est une méthode rapide et
efficace mais la planéité de surface obtenue est réduite. Une méthode plus performante de
polissage pourra étre utilisée. Le premier essai se fait par un polissage mécanique. Un papier
abrasif est utilisé mais il ne permet pas de polir le cuivre débordé. Ensuite une solution de
grain alumine de 0.3um est ajouté mais tous les motifs sont partir pendant le polissage. En
changeant par des grains alumine plus fins (0.04um), cela permet de polir le cuivre
légérement mais la résine est également polie et beaucoup plus vite que le cuivre. Par
conséquent, nous proposons le polissage mécanique chimique, qui est plus sélectif dans les

prochains essais (CMP).

Le principe du CMP est de venir transformer par une réaction chimique dans la surface que
nous voulons polir, et ensuite enlever cette surface transformée par abrasion mécanique. La
solution chimique a utiliser pour le CMP de cuivre pourra étre un mélange de H,O, avec
acide acétique. Un aplanissement de surface sera effectué par oxydation de cuivre par H,O, et

la dissolution dans I’acide acétique. Ensuite un polissage sera réalisé par un papier abrasif.

(4) Pour la technique de transfert par report, la force appliquée par le piston, peut étre plus
forte avec les couches de carbone sans abimer les structures. Nous pourrons également
essayer de déposer le Finemet directement sur le carbone sans couche d’adhérence de titane
afin de diminuer 1’adhésion entre les motifs et le substrat. Concernant le substrat recouvert
d’une couche fluorocarbonée, d’une part, nous pourrons €laborer les motifs en utilisant un

lift-off classique car la température de traitement thermique apreés « spin-coating » est plus

118



Conclusion et perspectives

faible (par exemple la résine de type AZ5214 ou TI35). Avec ce type de résine, nous
n’aurons pas besoin de procéder a une étape de traitement par plasma d’argon qui dégrade la
couche fluorocarbonée. D’autre part nous pourrons tester un polymere fluorocarboné liquide

déposé par « spin-coating », qui pourrait &tre compatible avec la résine de LOR30b.

La prochaine étape de travail est de fabriquer les deux types de capteurs avec le
microsolénoide intégré. Les performances de ces capteurs bobinés seront comparées avec
celles obtenues en utilisant un macro-solénoide. La caractérisation du capteur MI en cas réel
de CND par CF sera réalisée en collaboration avec notre partenaire CEA-LIST. Dans le futur,
une ¢étude de bruit du capteur sera également nécessaire pour caractériser sa résolution en

champ.
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Annexe I : Mode¢le de Landau-Lifshitz-Gilbert pour
le calcul de la perméabilité en fonction du champ

magneétique [BENS 05]

Le mode¢le de Landau-Lifshitz-Gilbert a été utilisé pour calculer la perméabilité transversale

effective du capteur MI en fonction du champ magnétique en se basant sur la thése [BEN 05]
Perméabilité transversale effective

La variation d’impédance du capteur en fonction du champ magnétique appliqué vient de la
variation de sa perméabilité transversale effective. Celle-ci entraine une variation de
I’épaisseur de peau dans le matériau magnétique. La perméabilité effective est définie par le

tenseur de perméabilité qui relie I’induction magnétique B et le champ magnétique H :

Uyx  Uxy Hxz
B = (.uyx Uyy ﬂyz)H

Uzx Hzy Hzz

ou les directions X, y et z correspondent respectivement a la direction d’épaisseur, de largeur

et de longueur de la couche magnétique respectivement.

Nous supposons que dans la couche magnétique I’induction magnétique dans la direction x
est nulle (I’épaisseur de la couche magnétique est beaucoup plus petite par rapport a sa
largeur) ainsi que la couche magnétique est suffisamment longue. Nous simplifions alors le
modele dans une dimension uni-axiale. Ainsi, la perméabilité transversale effective est

définie comme la formule présentée ci-apres :

Uy Hyx
Hox

Uy = .uyy -

Pour calculer le tenseur de perméabilité, nous utilisons I’équation de LLG qui va étre

présentée dans la partie suivante.
Equation de LLL.G

L’¢équation de LLG décrit une évolution temporelle du mouvement de 1’aimantation entre
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deux états équilibres. Elle se présente comme la formule ci-dessous :

oM

ot ot

a oM
= —Ugy(MxXH) + — (MX —
M;
Ou M est D’aimantation magnétique et H est le champ magnétique effectif. M, est
I’aimantation a saturation et o est le coefficient d’amortissement du matériau magnétique. y

est le facteur gyromagnétique qui se présente selon la formule :

_glel
2m,

Avec g le facteur de Landé qui est proche de 2, e valeur de la charge de I’¢électron et m, la

masse de 1’électron.

La premicre partie de précession dans I’équation de LLG montre que le moment magnétique
est considéré comme une réaction gyroscopique alors que la deuxiéme partie concerne les
pertes d’énergie (amortissement). Le champ magnétique effectif est déterminé par 1’énergie
libre du systéme, qui est la somme de I’énergie démagnétisante, de I’énergie de Zeeman et de
I’énergie d’anisotropie magnétocristalline en négligeant I’énergie d’échange si nous

considérons que I’épaisseur de peau est plus grande que la longueur d’échange.
Energie libre d’un syst¢éme magnétique

Dans un systéeme magnétique, 1’énergie libre représente des interactions intrinséques et
externes en utilisant une approche thermodynamique. Le systéme doit minimiser son énergie
pour atteindre un état d’équilibre. Le comportement microscopique présenté par 1’orientation
des moments magnétiques locaux provoque la variation d’aimantation (comportement
macroscopique). Trois énergies sont prises en compte dans notre systeme de calcul. Ce sont

I’énergie démagnétisante, I’énergie de Zeeman et 1’énergie d’anisotropie cristalline.

Energie démagnétisante : Dans le cas ou I’aimantation magnétique dans le matériau est non

uniforme, une énergie démagnétisante est présente, ce qui correspond a I’interaction entre

I’aimantation et le champ démagnétisant du matériau magnétique :

1
Ug = _EMOJHd (r)M(r)dv
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Energie de Zeeman : C’est une ¢énergie liée a la contribution d’un champ magnétique

externe a 1’aimantation du matériau. L’aimantation a tendance a s’aligner vers la direction du

champ appliqué :

U, = —o j H ot M(r)dV

Energie d’anisotropie magnétocristalline : C’est un couplage des moments magnétiques

avec le réseau cristallin dans un matériau magnétiquement ordonné. Elle oriente
I’aimantation (moments magnétiques) selon certains axes cristallographique définis, appelé

directions de facile d’aimantation (plus haute symétrie du cristal) :

U, = Kj(l — (a(r)m(r))?)dV

avec K la constante d’anisotropie magnétocristalline, @ un vecteur unitaire de la direction de

facile aimantation et m un vecteur unitaire de la direction de 1’aimantation.
L’¢énergie totale dans le systéme est représentée par :
U=U;+U;+U,
La figure ci-dessous représente des hypothéses dans notre calcul. Nous ne considérons que la
rotation d’aimantation dans le systéme en négligeant a haute fréquence le déplacement des

parois. Le champ magnétique (selon z) appliqué au long de la couche magnétique est

perpendiculaire a 1’axe de facile ’aimantation (selon y).

Champ magnétique appliqué

N

Hexﬂ M : Aimantation magnétique

¢ = 90° pour les domaines transversaux

> Direction des domaines magnétiques

Hypothése mono-domaine avec un champ appliqué perpendiculaire a 1’axe de facile d’aimantation

L’angle 0 est déterminé lorsque le systéme est en état d’équilibre correspondant a une énergie
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libre minimale. Considérons une petite variation de la direction d’aimantation om impliquant

une variation 6U de I’énergie totale :

2K sin 6@
6U = —poM; j édm(r) [—a +Hge + Hy| dV
UoMs

Alors le champ effectif est défini par :

2K sin 6
Heff = Wa+ Hext + Hd

Linéarisation de I’équation de LLL.G

Pour obtenir le tenseur de susceptibilité (ou de perméabilité), nous avons linéarisé 1’équation
de LLG en utilisant le champ effectif. Elle consiste a faire un changement de repére li¢ a la
direction d’aimantation pour simplifier I’analyse (du repére Oyz au repere Oy’z’, ou la
direction de z’ correspond a la direction d’aimantation). Pour linéariser 1’équation de LLG,
nous considérons que le champ effectif et I’aimantation sont constitués d’une partie continue

et d’une partie alternative.

Le tenseur de susceptibilité qui lie les composantes alternatives de I’aimantation et du champ

magnétique est présenté, dans le repere Oxy’z’ et dans le repere d’origine, par :

X1 JXa O X1 JXa cos 6 —jXasin 6
Xoxyrzi = <_jX_a X2 0) 5 Xoxyz —jXq cosO X2 cos? 6 —X, sin @ cos 6
0 0 0 jXasin®  —x;sin6 cosO X2 sin* 6

Les composantes du tenseur de susceptibilité peuvent s’écrire sous la forme suivante :

fX_ _ wy(w; + jaw)
1 A
l_ _ wy (w; + jaw)
X2 = =~
A
_ wyw
| Ta=—%

Avec
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( wy = Ho¥YMs

Wy = UoY[Hey cos O + Hy cos?(p — 0) + M,N, sin? 0]
{ Wy = UoY[Hex cos O + Hy, cos?(p — ) + MgN, ]

w = 2nf

\ A= (w; + jaw)(w, + jaw) — w?

Ou Ny, Ny, N, sont les coefficients du champ démagnétisant (ici, Ny = 0). Une formule
approchée a ét¢ développée par Aharoni pour déterminer ces coefficients dans le cas d’une

plaque rectangulaire [AHAR 98].
L’angle 6 est donné par la minimisation de 1’énergie libre, ce qui conduit a :

Hex

6 = arccos (H ) pour H,, < Hj

k
6 =0 pour H,, = H,

Hj est le champ d’anisotropie et H,, est le champ externe appliqué.

Finalement, nous trouvons que I’expression de la perméabilité transversale effective pour une

excitation alternative est donnée par :
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Annexe II : Communications scientifiques

Articles de revues internationales

T. Peng, J. Moulin, F. Alves, Y. Le Bihan, “Fabrication and AC characterization of
magneto-impedance microsensors for alternating magnetic field measurement”, International

Journal of Applied Electromagnetics and Mechanics, vol. 45, pp. 809-816, 2014.

M. Cortes, J. Moulin, M. Couty, T. Peng, O. Garel, T.H.N. Dinh, Y. Zhu, M. Souadda, M.
Woytasik, E. Lefeuvre, “Micromolding of NiFe and Ni Thick Films for 3D Integration of
MEMS?”, Journal of Electrochemical Society, vol. 161, pp. B3038-B3043, 2014.

M. Cortes, T. Peng, M. Woytasik, J. Moulin, “Permalloy-based magneto-impedance sensors

fabricated by micromolding”, IEEE Transactions on Magnetics, Accepté.

M. Cortes, T. Peng, M. Woytasik, J. Moulin, “Shape Anisotropy In Magneto-impedance

NiFe-based Microsensors”, Journal of Electrochemical Society, Soumis.

Conférences internationales
T. Peng, J. Moulin, F. Alves, Y. Le Bihan, “AC characterization of magneto-impedance

microsensors for eddy current non-destructive testing”, EMSA 2012, Prague, juillet 2012

T. Peng, J. Moulin, Y. Le Bihan, F. Alves, “ Development of magneto-impedance
microsensors for the detection of deep-lying defects using eddy current testing”, SPIE NDE
& Smart Structures, San Diego, mars 2013.

T. Peng, J. Moulin, F. Alves, Y. Le Bihan, “Fabrication and AC characterization of
magneto-impedance microsensors for alternating magnetic field measurement”, ISEM 2013,
Québec, juillet 2013.

Conférences nationales

T. Peng, J. Moulin, M. Woytasik, F. Alves, Y. Le Bihan, “ Capteurs magnétiques
micro-intégrés basés sur le phénomeéne de magnéto-impédance”, GDR Onde 2011, Nice,
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octobre 2011.

T. Peng, J. Moulin, F. Alves, Y. Le Bihan, “Fabrication and characterization of
magneto-impedance microsensors for eddy current non-destructive testing”, GDR Onde 2013,
Dijon, octobre 2013

JNRDM 2013, Grenoble, juin 2013, “Etude et développement de a ’effet de
magnéto-impédance (MI) pour le controle non destructif (CND)”.
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