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INTRODUCTION

La démocratisation des systemes électroniques (informatique, ddikim.) a engendré ces

dernieres années, pour des raisons d’encombrement et de codt, une daurseiaturisation qui

s’est traduite notamment par de tres grands progrés dans lad&slligansistors. Les systemes de

télécommunications n’échappent pas a ce phénomene. Cela a donné naissagae |I'on appelle

la technologie MMIC (Circuit Intégré Monolithique Micaande). En particulier, en raison de I'essor

de la téléphonie mobile, les composants passifs moicdes nofréciproques, tels que les

circulateurs ou les isolateurs, font I'objet de recherches vishe# i@tégrer, par exemple dans les

radars. Ces composants passifs permettent notamment de difféetndée sélectionner les ondes

recues et émises par les systemes de télécommunications.

Ces composants fonctionnent actuellement, a I'état massif, gndicdedrite (qui fait office
de diélectrique) soumis a un champ magnétique statique. Ce sonttdaseffiepriétés intrinseques
des ferrites « polarisés magnétiquement » qui permettent la seépatat voies d’émission et de
réception des systemes de télécommunications. Le champ magnétiqusapblaeut avoir deux

origines:

- soit il est créé par le ferrite sur lui méme, dans le cas des ferrites durs

- soit il est apporté par une source magnétique extérieure, comme amt,aitans le cas des

ferrites doux ; les circulateurs massifs fonctionnement actuellement ainsi

Il est tout a fait envisageable de reproduire, sous forme intégeeeprhportement
hyperfréquence de tels composants muamdes. Plusieurs études ont déja été réalisées sur
ferrites durs. L'équipe Composants et Circuits Miélectroniques et Microptiques (C2M) de
I'Institut de Recherche en Communications Optiques et Mdaaes (IRCOM) poursuit, depuis
plusieurs années, des recherches visant a la réalisation sousd®romiches, d'un circulateur
intégré. Pour ce faire, 'équipe dispose en effet de plusieurs ditpastdéepot, la pulvérisation
cathodique, la c@vaporation au canon a électrons et I'ablation laser. Trois thesedéjanété
soutenues dans le domaine : deux sur les dépbts de ferrites durs @renseraa caractérisation du
comportement hyperfréquence de ces ferrites. Une thése est égadenmours a I'Université Jean

Monnet de SainEtienne.

les



Il n'existe en revanche, a notre connaissance, aucuns travaux d’élaboeatide
caractérisation des couches d’aimants permettant la polariskgsonouches de ferrites doux pour
des applications hyperfréquences intégrées. C’est pourtant la secondeossille, qui domine
actuellement dans les systemes massifs : l'intérét de smittéon est principalement d’obtenir des
champs magnétiques importants dans le ferrite doux, par le biaierdpilément de plusieurs

pastilles d’aimants. La méme structure peut étre imaginée pour des dispusigifés.

Nous présentons ici une étude sur la réalisation et la casatigmi de films magnétiques
susceptibles de polariser une couche de ferrite doux. Les proprigtésesepour I'aimant déposé
sont une grande anisotropie magnétique et un produit d’énergie volumique @&sv@anarium
Cobalt et les NéodymEerBore sont de ce fait de bons candidats. Le choix de la technique de dép6t
utilisée dans cette étude, la pulvérisation cathodique radiofréquegretnum, est motivée par les
avantages inhérents a cette technique, comme la reproductibillttogtogénéité des dépbts
obtenus. Ses qualités en font I'un des procédés les plus utilisés dans le milieu industrie

Ce mémoire se divise en cing grandes parties. Dans la premiereappaberons les
principales lois du magnétisme hyperfréquence appliquées aux fetriees eonséquence, la non
réciprocité. Nous en verrons ensuite quelques applications-ondes. Nous présenterons ensuite
les deux grandes familles d’aimants susceptibles de « polariser trqagnéent » le ferrite doux,
c’esta-dire pouvant créer un champ magnétique suffisant pour obtenir des effetcippoques. Le
socle nécessaire a la compréhension de cette partieaacastle magnétisme statique, est abordé

dans I'annexe I. Le lecteur pourra s’y référer pour une meilleure compréhension.

Dans la deuxieme partie, nous verrons que le circulateur4micte n’est pas la seule
application potentielle des ferrites sous forme intégrée. Learagantégrées a ferrite, déja étudiées
a I'état massif, en sont une autre. En raison du caractergéaipnoque des ferrites, deux ondes a
polarisation circulaire, 'une droite, I'autre gauche, sont rayonnéesegasintennes, ce qui présente
des avantages importants dans le domaine des télécommunicationsom@ortement, simulé en

hyperfréquences, sera comparé a celui des antennes massives.

Dans la troisieme partie, sont présentés les moyens dont nous disposorEs e
et caractériser les couches magnétiques. L’enceinte de dépot\gaigation cathodique magnétron
est ainsi décrite, de méme que les moyens de caractériggofegtés magnétiques, la structure
cristallographique, la morphologie et la composition des couches. Une ptiseplus théorique de

la pulvérisation cathodique magnétron est consultable dans I'annexe II.



La quatriéme partie sera consacrée aux résultats expérimentaoxnobtir des dépots
de SamariunrCobalt réalisés par pulvérisation cathodique radiofréquence magnétronveNouss
gue le choix de cet aimant est motivé par le fait qu’il n’esttdoBsque de deux atomes différents ;
en outre, une étude précédente sur des couches de NébdyBmre, réalisées dans I'équipe C2M
par évaporation au canon a électrons, a mis en exergue le probleme doyxgdaiéodyme. Aprés
avoir présenteé les résultats de dépots préliminaires et awvniléset construit un dispositif de dépots
sous champ, nous montrerons notamment 'influence des paramétres deudég®psopriétés des

couches.

Dans la derniére partie, nous présenterons les résultats d’'unepédlidenaire sur
des dépb6ts de NéodyrrerBore réalisés par pulvérisation cathodique radiofréquence magnétron.
La littérature fait en effet état de résultats inténetssavec cette technique, ce qui justifie ces essais,
et ce en dépit des problémes d’oxydation. L'influence des paramétdépdiesur les propriétés des
couches sera étudiée.

Pour finir, nous conclurons cette étude en proposant des solutions nouvelles pour
améliorer les propriétés des couches réalisées et nous présemesrperspectives inscrites dans les

projets de I'équipe C2M.



Premiere partie : étude bibliographique



Dans cette partie, nous présentons, par une approche simple, le commtopmieulier des
ferrites en hyperfréquences quand ils sont polarisés par un champ magrsdtitique : c’est ce
gu’'on appelle la noméciprocité. Nous citons également les applications actuelles ghémomene
dans le domaine des télécommunications, ainsi que les applicationsglietemfui en découlent
sous forme intégrée. Enfin, nous nous attachons a décrire les deux pemdégnallles d’aimants

industriels susceptibles d’étre la source de champ pour les applications inpegseesgées.

Nous ne revenons volontairement pas ici sur les bases du magnéasmes spré
requis indispensable pour la compréhension du magnétisme hyperfréquence. dl cependant
semblé nécessaire d’en rappeler les fondements dans I'annexepririggsales grandeurs utilisées
et les différentes familles de matériaux magnétiques y sont maatrdécrites. Le lecteur pourra

donc s’y référer.



|  Propriétés de propagation des ondes électromagestiq

dans les ferrites [1, 2, 3]

Dans ce paragraphe, nous allons décrire brievement le comportemenitipades ferrites
en hyperfréquences: le phénomene de -néoiprocité. Cette propriété est a la base du
fonctionnement de certains dispositifs miomdes : les circulateurs et les antennes a ferrite a

polarisation circulaire.

.1 Quelques geénéralités sur les ferrites

Les ferrites sont des oxydes métalliques complexes de formule lgeénF&-(Fe,0s3), ou n
est un entier et M un cation divalent généralement métallique (@nNB etc.). Leur résistivité
électrique p est comprise entre 40et 13° Q.m, ce qui en fait de bons isolants: les ondes
électromagnétiques peuvent donc s’y propager. Leur permittivité diglestrielative, €,, est

comprise entre 10 et 15.

En hyperfréquences, les diélectriques présentent généralement dss quetI’'on introduit

en ajoutant une partie complexe a leur permittivité relative. Cette dernieemtdevi
£ =€ ~j¢, (. 1)

On introduit la tangente de pertes diélectriques, qui est définietaad = i (1. 2)
€

r
Sa valeur, pour les ferrites massifs, est excellente, de I'ordre’d@ 10 GHz, ce qui signifie

que les ondes les traversant s’atténuent peu.

.2 Nonréciprocité dans les ferrites

Les ferrites sont utilisés dans des circuits passifsréoiproques. Par définition, ceci
signifie, d’'une part, gu’aucune amplification du signal n’a lieu (et ems smodification de
fréquence), et d’autre part, que les propriétés du circuit dépendeoh derss d’insertion dans un
dispositif micreonde. Si ce dernier est fixe, c’est le sens de propagation de I'ondenetson
vecteur d’'onde, qui détermineront le comportement de I'ensemble. @®stpropriété qui est la

plus utilisée dans les dispositifs A@Tiproques usuels.



1.2.1 Approche macroscopique de la A@tiprocité

[.2.1.1 Cas idéal simplifié

Nous présentons ici, comme premiére approche, une présentation de-ricipootité
idéalisée et tres simplifiée. Nous négligerons volontairement, dapeomer temps, tous les effets
dus au champ démagnétisant. Nous verrons, dans un second temps, un développement plus

rigoureux.

Soit un ferrite de forme parallélépipédique de dimensions tres gratides (z'z), traversé
par une onde électromagnétique de vecteur d'dndele champ électriqu& et dont le champ

magnétiqueh est polarisé circulairement. SoH, un champ magnétique statique de direction

perpendiculaire au plan de polarisationti¢figure 1.1).

aehEs e propagation de D onde

Figure I. 1 : Cas idéal d’un ferrite non réciproque

On suppose quEio est suffisant pour saturer le matériau qui acquiert donc une atinara

saturation M. On constate que, pour des intensités de champ statique bien préridesné peut se
propager quelans un seul serdans le matériau ; la propagation dans le sens inverse est imgossibl

C’est la base de certains dispositifs miorales nofréciproques.

[.2.1.2 Réponse magnétique d’'un matériau-méciproque

Par analogie avec I'équation (1.1), on peut introduire la perméabilité tirqagreomplexe du
matériau \u = pu'=ju " (1. 3)

ou U" représente les pertes magnétiques, tandiglgest la perméabilité magnétique au sens
classique. En cas de propagation d’'une onde électromagnétigadfectera la phase de I'onde

tandis queu 'influera sur son module.



Dans les conditions du paragraphe 1.2.1.1., les valeuns' dg p'' dépendent trés

fortement du sens de propagation de l'onde : c’est le phénomene décimnocité. Lorsque les

ondes se propagent vers les z croissants (sens +) et décroissans lisessavons

TR [TH (1. 4)
ety = —ju. (.5)
La figure 1.2 représente les variations des différents parasngitre p_, P, et u_ en

fonction de la norme du champ appliqtlﬂ% (en toute rigueur, il s’agit du champ interne au

matériau, notion que nous verrons dans le paragraphe suivant).

De ces courbes, il ressort que :

I, présente un maximum ey B Hgr appelé gyrorésonance ; la largeur du pic haniteur est

appelée largeur de raie de gyrorésonahide AH dépend de la nature du ferrite,

M, passe par un minimum et un maximum de part et d’autre de la gyrorésonance,
H_ est quasnhulle, quelle que soit la valeur du champ,

u'_ varie peu en fonction du champ.

La fréquence de gyrorésonangeebt donnée par la formule de Kittel :

fr :%[(HR_(Nz_Nx)Ms)(HR_(NZ_NY)MS)]% (I 6)

ou N, Ny et N, sont les facteurs de champ démagnétisant (lies a la formetduanpdans
les trois directions de I'espace (annexe I).



o

5

Figure I. 2 : Variations des différents paramées p_, W, et , en fonction du champ appliqué

au ferrite

La figure 1.2 permet également de comprendre l'utilisation deeferen hyperfréquences.
D’une part, certains sont utilisés a la gyrorésonance : c’easldas isolateurs et des filtres. D’autre
part, des dispositifs tels que les circulateurs rirdes sont utilisés hors gyrorésonance : le choix

du champ statique est alors fondamental pour se retrouver dans lesionenditoquées

précédemment;('+ etp'_ suffisamment différents epil Dui 0o ).

1.2.2 Approche théorique de la n@aciprocité

Nous allons présenter ici, de maniere succincte, les origines dewnpdes de
gyrorésonance magneétique et de -néciprocité. Une approche plus complete existe dans la

littérature[4].

[.2.2.1 Précession du vecteur aimantation

Soit un ferrite soumis a un champ magnétique stat}&blejirigé suivant (Oz) ; on suppose
que ce champ est assez intense pour saturer le matériau dmantaion & saturatiov s est
dirigée selon (Oz). On superposély un champ magnétique alternatif (champ magnétique d’une

onde électromagnétique polarisée circulairement dans le plan (Oxy)) de pulsation

Afin de simplifier le probleme, nous faisons trois hypotheses :



la forme du ferrite est un ellipsoide de révolution (figure I.3)chiemp démagnétisant est
également homogene,

donc constant, en I'absence de champ autre |'E||ble; I'aimantation dans le corps est

on suppose que la longueur d’onde miomale est trées grande devant les axes de cet

ellipsoide : le champ micronde est donc uniforme a tout instant dans le ferrite,

les effets des champs d’anisotropie sont négligeables (voir annexe I).
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Figure |. 3 : représentation schématique de I'orientation des vedigursl , M et h

S
Avant I'application du champ micronde, le champ qui regne a lintérieur du ferrite est

ou N, est le facteur de champ démagnétisant selon (Oz).

(I.7)
Apres I'application du champ micitande, I'aimantation du ferrite devient :
M =X(H; +h;) =xH

ol H est le champ total interng,est la susceptibilité magnétique du ferriteﬁeﬂe champ

(1. 8)
intérieur au matériau, di a I'effet du charhpde I'onde ; nous travaillons dans I'approximation
« faible champ », et donc I'intensité te est donc faible devant celle tfe .

En appliguant le théoreme du moment cinétique aux électrons, on obtient :



idM
y dt

=M O(H, +h)+A (1.9

ou y désigne le rapport gyromagnétique (rapport entre le moment cinétigearnetment

magnétique) A est un terme d’amortissement. Pour un méme champ statique appdigtiéité

du vecteurM décrit un cercle en I'absence de champ mamde, une spirale a la fréquence de

gyrorésonance et un mouvement de précession a une fréquence éloignée de la gyrorésonance.

.2.2.2 Tenseur de Polder

La formule (1.9) montre le lien entre le champ miortde et 'aimantation du matériau. Dans
les conditions décrites au paragraphe 1.2.2.1. et sur la figure 1.3, le®onées de I'aimantation du
ferrite et des différents champs magnétiques sont :

W™M,0 0O 0o g

Mak/lym, %1% BO Bou Ms est I'aimantation a saturation.

MsH HOH BB
M, 0 K Xy XweHNi O

La relation (1.8) s’écritalorsakllyg S(yx Xy Xyz iyg (I. 10
M sH 5( Xazy Xzz%"iﬁ

La matrice de susceptibilitb(] de I'équation (1.10) est appelée tenseur de Polder et

peut étre diagonalisée en raison de la forme ellipsoidale de féqyjt = -x,, ). Les valeursy,, et

X,, sont elles obligatoirement nulles. La valeur dg=Ns se reduit donc & ¢ = ,,H

Par souci de simplification, on utilise de préférence le tensepedeaéabilité magnétique

relative lié & la susceptibilité]y, | = ui (@+[xD a. 12
0

ou [1] est la matrice identité. A partir des remarques précédentes, on monhue]qsfécrit:

-k 0[]
[ ]=0x w OC (. 12)
H 0o u,f

Nous verrons dans la suite les expressions des différents éléments de la matrice



1.2.2.3 Modeles de Landalifshitz et de Polder

Plusieurs modeéles tensoriels ont été proposés pour résoudre I'équXjoet @xprimer le
terme d’amortissement. Nous nous limiterons ici aux modeles de L-hifdhitz et de Polder, qui

décrivent le comportement des ferrites saturés, -e*dgte monodomaines : ce sont donc des cas
idéaux. Le ferrite étant & saturation et les vectdliret H étant dirigés selon (Oz), la valeur de
est alors maximale p,, O .1Des ouvrages spécialisés répertorient de nombreux autres modeles

saturés ou nofi, 5].

Le modéle de Landalifshifz tient compte des pertes magnétiques. La résolution de

I’équation (1.9) aboutit a :

(W, +joa)w,,

=1+ .13

T oy )P - -

etk=—— oM (. 14)
(g + jwa)” —w

ou

a est le coefficient d’amortissement, contenu dans le ve&ede I'équation (1.9) et lié

a la relaxation des électrons,

- w la pulsation de I'onde hyperfréquence,
- Wy =YH;,
- etw, =yMg.

Dans le modele de Polder, le coefficient d’amortisseraesst nul.p et Kk sont donc

purement réels :

Wy W,

Ur:1+m:u'r (.19
0
K=(D_2—0{D(";2K' (. 16)
0

et dépendent de la fréquence de I'onde hyperfréquence et du champ appliqué au ferrite.

La résolution de I'équation (I.9), dans le cadre de ces deux modeles, damne de
solutions, c'estxdire deux valeurs de perméabilités magnétiques relatives seloente de

propagation (ou de polarisation) de I'onde. Ces solutions, nptéest p,_, ont pour expression



W, =H, +K
o _
DJr—_“r_K

Nous retrouvons ainsi le propre de la #éniprocité, qui est caractérisée par deux

(.17)

perméabilités magnétiques dépendant du sens de propagation de 'onde datésidei,nou de sa
polarisation droite ou gauche. Dans la deuxiéme partie, nous verronstidtérsysteme (1.17)
appliguée aux antennes intégrés.

Des exemples de dispositifs RofTiproques sont présentésagires.



Il Applications micreondes des dispositifs non

réciproques a ferrite [6]

Nous présentons dans ce paragraphe deux des principales applicationstegsifidisés en
hyperfréquences : les circulateurs miortdes et les antennes a polarisation circulaire. Ces deux
dispositifs ont la particularité d’étre de bons candidats a liat&gr en raison de la structure

« empilée » de leurs différents constituants.

1.1 Les circulateurs

11.1.1 Principe de fonctionnement

Un circulateur en Y est constitué de trois voies orientées a 12Qfhks des autres autour
d’un corps central ou se trouvent les éléments qui lui conferent s@&ciprocité. Ces éléments sont
principalement le ferrite (sous la forme d’un disque plat ou d’'un prisimngulaire par exemple) et

des plaquettes résistives (figure 1.4).
Un champ magnétique contiril, est appliqué perpendiculairement au ferrite.

La principale propriété d’'un tel circulateur est qu’'une onde entrantapaoie (1)
ressort par la voie (2), qu'une onde entrant par la voie (2) ressdd yaie (3) et une autre entrant

en (3) ressort en (1), toute autre circulation étant impossible.

En raison des propriétés de a@tiprocité, les coefficients de la matrice scatteringy(f)ie
les ondes entrantes, @ et & et les ondes sortanteg b, et Iy par la relation matricielle [=(S)[a]

sont:

01
=t 0 0g (. 18)

P 109
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Figure I. 4 : Schéma d’un circulateur

[1.1.2 Utilisation des circulateurs

Grace a leurs propriétés, ils peuvent étre utilisés dans toudisiessitifs ou une onde
réfléchie intervient. Ainsi, ils peuvent servir pour découpler un géngrdigne charge, c’estdire
pour diriger une onde réfléchie vers une charge adaptée. lls peuversgpassr une onde incidente
d’'une onde réfléchie : c’est le cas dans les analyseurs de w&stawiels ou ils permettent I'analyse

de I'onde réfléchie.

11.1.3 Intégration des circulateurs

Des études actuelles, et notamment a I'Institut de Rechercl@mmunications
Optiques et Micreondes (IRCOM), ont pour but de reproduire le fonctionnement des circulateurs
macroscopiques a une échelle intégrée. La voie a I'étude esti’'cellehamp magnétique créeé par le

ferrite lurméme : on a alors un ferrite dur « autopolarisant ».

Une deuxiéme approche, qui motive notre étude, est possible : dans lercésrite doux, il
est nécessaire d’adjoindre une couche magnétique orientée perngettantriéciprocité. La figure
I.5 montre le montage envisagé dans le cas d’'un ferrite doux. Une dewdaaoiee d’aimant peut

éventuellement étre déposée sur la partie supérieure du cicaifitede renforcer le champ statique



appliqué dans le ferrite doux. Les problemes de champ démagnétisant (mets@mtée dans

I'annexe I) ne seront, dans ce cas, pas a negliger (annexe lII).

Srmatire

——

sunéneure

guhstral ————————— -

Figure 1. 5 : Schéma simplifié d’un circulateur intégré avec ferrite doux

1.2 Les antennes a ferrite

11.2.1 Principe et interétf/]

Comme nous l'avons vu au paragraphe |, une conséquence de-fécipoacité dans les
ferrites aimantés a saturation est la propagation de deux ondesisagiola circulaire, I'une droite
et l'autre gauche. Ainsi ont été développées des antennes a fayibmnant deux ondes a
polarisation circulaire de sens contraires, ce qui permet denvis@gga@x communications
simultanées a partir de la méme antenne. Le principal intéséfedetes est ici technique : en
rayonnant « naturellement » des ondes a polarisation circulaire, ilstélée problémes de
conception rencontrés par des méthodes différentes. En outre, et unigdanselg cas d’antennes
massives, le systeme .17 montre qu’il existe deux valeurs de pelitéatnagnétiques pour un
champ statique donné. Il s’ensuit qu’il existe deux fréquences de fonctiennpour ces antennes.
Si le champ appliqué est variable, on peut obtenir des antennes acsetafréjuence en insérant
le ferrite dans un élect@imant a induction variable. Les applications se situent dans kEsnegs

embarqués dans les avions, qui nécessitent d’excellentes communications.

11.2.2 Intégration des antennes a polarisation circul&ife

La structure des antennes a ferrite intégrées est globalateatigjue a celle d’un circulateur
intégré ou I'armature supérieure est un patch. La position de I'ajpaaet cependant un probleme.
En effet, I'alimentation de I'antenne par un cable coaxial nécessite, sur lagaald la figure 1.6, de
percer I'aimant. Ce probleme, déja étudié a I'état massiCpdtelon[7], nécessite donc une étude

compléte.
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Figure I. 6 : Schéma de principe d’'une antenne intégrée a ferrite

Pour concevoir ce type de composants, il faut un champ magnétique statfppredfmeilaire
a la direction de propagation de I'onde. Ce champ peut étre créé panamt anassif mais son
encombrement empéche l'intégration de I'ensemble aimant/ferfifaut donc que l'aimant se
trouve sous forme de couche, laquelle sera adjointe a celle de,fatique les propriétés
magnétiques de la couche d’aimant soient les plus proches possiblelfedale I'aimant massif.
Pour ce faire, nous allons présenter maintenant une étude bibliographiqugpdes d’aimant par
pulvérisation cathodique magnétron. Nous allons commencer par une présetgationncipaux

aimants sous forme massive.



lIl  Les principaux aimants permanents

Le champ magnétique que vont fournir les couches d’aimant, afin de polesiseuches de
ferrite (figures 1.5 et 1.6), dépend de I'aimant déposé et de sedgiéspmacroscopiques. Les deux
familles d’aimants les plus intéressantes du point de vue dediémaagnétique sont les Néodyme
FerBore et les Samariw@obalt. Nous présentons brievement dans la suite leurs principales

caractéristiques.

lll.1Les aimants de type Samarit@obalt

[11.1.1Présentation

Les aimants de type Samarit@obalt sont connus dans le milieu industriel principalement
sous deux formes, Smget SmCoy7, qui présentent a I'état massif des propriétés trés intétessa
Tout d’abord, leur comportement magnétique est remarquable : sSpo€sede un champ coercitif
tres élevé de I'ordre de 2000 kA/m, ce qui en fait un aimant nésisxaeptionnellement bien a la
désaimantation. Pour $@0;7, ce champ est de 1000 kA/m, ce qui est excellent également. Les

aimantations rémanenteggM i sont respectivement 0,9 T et 1,15 T, le produit dénergie

volumique, qui correspond a la surface du cycle en induction, est donc éleyeduit B.H peut
atteindre 40 & 50 kJ/in

D’autre part, ces aimants ont la propriété de fonctionner a degtatures élevées (250°C
pour SmCe et 350°C pour SpCo;7), sans que leurs propriétés magnétiques soient fortement
influencées ; leur température de Curie vaut respectivement 7229C7®E. lls sont donc trés

appréciés dans les moteurs ou des échauffements importants existent.

l1l.1.2Diagramme de phase du systemeGai9]

Le premier diagramme de phase du systeme Sam&abalt a été établi en 19680]. Il
laisse apparaitre de nombreuses incertitudegekud’'une composition atomique de Cobalt de 80%,
notamment en raison de I'apparition de solutions solidedeasus de 800°C. Il a été modifié en
1996 par Laurent Cataldd 1], qui n'a pu lever que partiellement les nombreuses incertitudes.
Cependant, pour une compréhension des mécanismes dans la ga®de°2) un diagramme de

phase simplifié peut suffire (figure 1.7).
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Figure I. 7 : Diagramme de phase simplifié des compose€&[h2]
De ce diagramme, il ressort, dans la région ou le Cobalt est &3, eyge SmGoest

métastable au dessous de 805 °C environ et se décompose spontanéme@beatS8mCo,; dans
la plage 756805 °C. SmCe¢n’existe donc a température ambiante que sous une forme métastable,

initiée par une trempe par exemple.

[11.1.3Structure cristallographique des alliages SgSopCoy; et SmCo;

Comme on I'a vu précédemment, les aimants industriels sont primogratieconstitués des
phases SmGoet SmCo;; seules ou mélangées entre elles. Les cing phases dont la tenepdeat
Curie est supérieure a la température ambiante sont SIB@C07, SmMCo;, SMCa et SMCoo;

ce sont donc les seules phases exploitables pour I'obtention d’'un aimastialaite, nous verrons

en détails les structures Sm SmCo; et plus succinctement les trois autres.

[11.1.3.1 Structure de SmGo

La maille de SmCpappartient au systeme hexagonal et au groupe d’espace P6/mmm (figure
1.8). Les dimensions de la cellule élémentaire sont a = 4,9970 Ae8,2780 A. Il y a un motif
éémentaire par maille et la masse molaire de I'alliaget ¥45,04 g.mot. Le tableau I.1 donne les

différentes positions de Wyckoff des atomes dans la maille.
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Figure I. 8 : Structure de Smgo

Atomes Sites
Sm la =(0,0,0)
Co 2c = (1/3,2/3,0) ; (2/3,1/3,0)
Coy 3g = (1/2,0,1/2) ; (0,1/2,1/2) ; (1/2,1/2,1/2

Tableau I. 1 : Positions de Wickoff des atomes Sm et Co dans la maille SmCo

Le rapport c/a (grand axe de la maille hexagonale sur la dimensi@a dmse) a la
particularité assez rare d'étre inférieur a 1.

111.1.3.2 Structure de SpCo;7

La structure de lalliage Si80:7 (figure 1.9) s’obtient par substitution d’'un atome de

Samarium par deux atomes de Cobalt. Il existe alors deux form&sallographiques, l'une

rhomboédrique, I'autre hexagonale. La premiére, qui appartient au groupe e'&gracest stable
a basse température, la seconde (groupenR&) I'est & haute température.
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Figure I. 9 : Structure de I'alliage $80,7: (a) rhomboédrique et (b) hexagonale [11]

[11.1.3.3 Structures de Sgo;, SMCa et SmCoyg

Les mailles SrCo;, SmCa et SmCo,9 Se déduisent de SmEpar substitution d’atomes de
Cobalt par des atomes de Samarium (figure 1.10). Ces maillegsaitet un mélange des motifs
élémentaires de Smget de SrCoq4, tous deux constitués d’'une alternance de plans notés | et W.

SmCo, est obtenue, a partir de SmCpar substitution d’un
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Figure I. 10 (de mauvaise qualité car issue d’'une rfich®) : (a) Passage d’un motif SmCoun
motif SmCo;y; (b) structure théorique de divers composés [11]

atome de Cobalt des plans notés | par un atome de Samarium, comhmé&g@acement
d’'un plan W de ¥4 de maille par rapport au plan W inférieur de méme(figoee 1.10 (a)). En
combinant ces deux structures, on obtient une dizaine de composés théfigques$.10 (b)), dont



certains ont pu étre synthétisés. Il est intéressant de notepaytitade deux motifs (notés 15 et 24
sur la figure) et de quelques translations, on peut engendrer la strdettres nombreux composeés.
Ainsi, SmCo; existe sous deux formes, 'une hexagonale (a = 5,043 A ; ¢ = 24,311 A) eaistant
haute température, I'autre rhomboédrique (a = 5,060 A ; ¢ = 36,50 A). SesCdhomboédrique (a

= 5,048 A; ¢ = 24,560 A). Quant & b, une phase rhomboédrique aurait été obsdi/de

Pour cette derniére, son existence hypothétique explique son absence du diagramme de phase.

l1l.2 Les aimants de type NéodyrrerBore

[11.2.1 Généralités

Les aimants de type NéodyrRerBore sont développés a I'état massif depuis une vingtaine
d’années. A I'échelle industrielle, ils sont essentiellement itoéstde la phase Meée4B. lls sont
moins colteux que les Samari@obalt et présentent des propriétés magnétiques supérieures : leur
produit d’énergie volumique B.H atteint 400 k3/@ température ambiante. Leur aimantation &
saturation peut atteindre 1,6 Tesla et des champs coercitifs de 12@0pefivent étre atteints.
Malheureusement, ils sont peu utilisables a des températuresesugera 100°C (température de
Curie voisine de 310°C) et sont trés sensibles a I'oxydation de fast donc recommandé de les

métalliser.

l1l.2.2Diagrammes de phase

Avec ses trois atomes constitutifs, I'alliage,Re4sB a un comportement qui ne peut étre
décrit que par des diagrammes ternaires ou psemddres. La figure .11 (a) (ou Mee 4B est notée
@) représente une section isotherme du diagramme ternaifeeRda 1000°C et la figure 1.11 (b)
(ou NdFe 4B est notée Tet NdFeB, T,) le diagramme de phase psetmoaire (FesB)-Nd [13].
Contrairement a la phase SmQbgure 1.7), la phase N#e 4B, en coexistence avec la phase a du
néodyme, est stable aux températures inférieures a 700°C.
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(FersB)-Nd [13]



[11.2.3Structure de la phase b B [14]

La phase magnétique bk 4B appartient au groupe d’espace,/Rdnm et appartient au
systéme hexagonal avec a = 8,792 A et ¢ = 12,190 A. Elle peut étre gariine alternance de
plans : ceux contenant les trois typéatdmes, situés en z = 0, 1/2 et 1, et ceux ne contenant que du
fer, disposés entre ces plans. Les positions de Wickoff pour chaque aypmes sont rassemblées
dans le tableau 1.2. Le motif élémentaire est représenté fguta 1.12. Le rapport c/a avoisine ici
1,4.

Atomes Sites
B Af

Fe 4c

Fe 16k
Feu 16k
Fav 8]

Fey 8j

Feu 4de

Nd, 4f

Ndy 49

Tableau |. 2 : Positions de Wickoff des différents atomes dans la majiehii[14]

Dans le paragraphe suivant, nous présentons une étude bibliographique de camilleax f
d’aimants déposés en couches par pulvérisation cathodique magnétron. Nousoallmns d’abord
le cas des couches de Samari@obalt puis de Néodyreer-Bore. L'influence sur les propriétés de

ces couches des principaux parametres de dépot sera notamment détaillée.
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Figure . 12 : Motif élémentaire de bk 4B



IV Etude bibliographique : pulvérisation cathodique

magneétron de cibles d’aimants

Le choix du matériau a utiliser sous forme de couches minces doitcempte de la
réorganisation atomique qui se produit lors de la pulvérisation cathodiqe.plopriétés
magnétiques attendues sont en effet directement liées a lsradstallographique des couches.
Dans le paragraphe I, nous avons vu que pour avoir les conditions d@écimnocité, il fallait
appliguer aux ferrites un champ perpendiculaire a la surface de la couehgtdedt par conséquent

que I'axeC des mailles soit perpendiculaire au plan des couches magnétiques realisées.

V.1 Choix de la technique de depot

La pulvérisation cathodique magnétron (voir annexe Il) présente de trésewnavantages

décrits dans la littératufé5, 16] parmi lesquels on peut retenir

- la reproductibilité des dépots, ce qui explique le tres grand succesteléechnique dans

le milieu industriel,

- l'obtention de couches trés uniformes par leur aspect et leur addéresc cette

technique évite les problemes tels que les gouttelettes et les projections,
- des rapports atomiques dans les couches voisins de ceux de la cible.

Pour ces raisons, I'étude bibliographique qui suit se concentre surdés dBaimants
obtenus grace a cette technique. Nous verrons d’abord les résultats gltenates couches de

SamariumCobalt puis ceux obtenus pour des couches de NécHgrigore.

V.2 Aimants a base de Samarit@obalt

I\VV.2.10rientation cristallographique des couches

Des couches de Samarit@obalt dont I'axe facile est orienté perpendiculairement au plan
n'ont a ce jour pas pu étre réalisées : aucun article ne faitioned’'un tel résultat. Ceci a été
constaté par Cadig7] et confirmé par plusieurs autres artidie8, 19] L’explication avancégl7]

pour expliquer cette situation est la suivante : I'axe le plus longnddes SmCe¢ a tendance a se



mettre perpendiculairement a la surface des couches, caaihsisinoins soumis au bombardement
atomigue pendant la phase de pulvérisation. Or I'axe le plus long deas de SmCpest I'axe a
L’axe € (axe facile) doit donc se coucher dans le plan des couches. Cetie,ttrés surprenante,
n'est cependant pas une régle dans les techniques de dépét: d'aetesait généralement

prépondérants (épitaxie, plans denses,...).

I\VV.2.2Aimantation et champ coercitif

Les propriétés magnétiques d’'une couche dépendent directement de ts@estAinsi, un
axe de facile aimantation perpendiculaire au plan équivaut a une bdud&desis trés ouverte lors
" . . ~ , M
de la mesure magnétique « en perpendiculaire ». De méme, le rappcm’adenreeM—R est proche
S
de 1 lorsque l'axe facile est aligné avec la direction du champgapplors de la mesure au
magnétometre. Enfin, le champ coercitif mesuré, qui caractérisésistance a la désaimantation,
sera d’autant plus important que la structure cristalline secherde celle d’'un aimant (Sm§ o
SmCo; ou SmCoy7). La taille des grains joue aussi un rble impor{&0{ ; plus les grains sont
petits, plus les champs coercitifs sont élevés : les partisuifisamment petites sont en effet

toujours aimantées a saturation.

Dans la littérature, la gamme de champs coercitifs obtenus swodehes de Samarium
Cobalt s’étale de quelques centaines a 2400 kA/m, dans le cas amuoohids SmCo/Cj21] ou les
phases SmGoSmCo; et Co coexistent. Des aimantations a saturation proches d’un(deskee-
dire voisines de celle de Sm{oassif) sont généralement atteirtes, 22]

IV.2.3Parameétres expérimentaux de pulvérisation

Dans la plupart des références bibliographiques, les couches de uBa@ahalt sont
intégrées dans une structure multicoufd8d, dans le but de renforcer les propriétés magnétiques en
créant des couplages entre moments magnétiques. La dispersion delpt@aesriurCobalt dans
des matrices d’Aluminium ou de Cobalt a également été étudi@epanéthodes liant pulvérisation
cathodique et dépbts par laser pUa4]. Les protocoles expérimentaux sont trés souvent lourds :
pulvérisation de cibles dont le rapport atomique Co/Sm est différebtf{2f8] ou copulvérisation
[18].

En dépit de la complexité de ces protocoles, il est intéressacoramitre les différents

parametres expérimentaux étudiés.



IV.2.3.1 Puissances de pulvérisation

Les puissances de pulvérisation utilisées sont en général fadlles n’excedent pas 2,5
Wi/cn? et ce pour éviter les contraintes thermiques. En effet, lessqiistessées sont généralement
soumises sur leur face arriere a l'effet d'un circuit deordissement et de l'autre aux hautes

températures du plasma. Typiquement, des puissances de I'ordre de 1%Isecutilisée$25].

IV.2.3.2 Pressions de pulvérisation

Le gaz utilisé pour la pulvérisation est trés souvent un gaz neutrenecdrgon. La
pression de pulvérisation a un r6le trés influent sur les propriésémétiqueg?22] : elle agit
directement sur I'énergie des particules arrivant sur les stddtes pressionaitilisées sont

comprises entre 0,8 et 4 Pascals.

IV.2.3.3 Influence du substrat et des samaiches

Plusieurs types de substrats sont cités dans la littératusdidiem, le verre et le quartz sont
les principaux. La nature du substrat dépend évidemment de I'applicatésn Riar exemple, des

détecteurs intégrés de champ magnétique ont pu étre réalisés sur substraf2ié]verre

Entre le substrat et la couche magnétique, une-smushe peut étre déposée. Elle dépend
essentiellement elaussi de I'application visée : ainsi, dans I'enregistrement magngtigaesous
couche de Chrome va créer une épitaxie planaire en raison de |'atxondille, ce qui a pour
conséquence de renforcer les propriétés magnét[@9ésll a été montré que la taille des grains
dépend fortement de la nature de la sousche et de I'épaisseur de la couche de SmCo : ainsi, dans
le cas d’une bicouche Cr/SmCo, pour une épaisseur de SmCo inférid e, la taille des grains

est proche de celle de la seamiche[19].

Dans les structures multicouches envisagées pour un circulateur ontemeeaintégrés, au
moins I'un des aimants est au contact du substrat (figures 1.5 ghb@% devons donc déposer, dans
un premier temps, directement les couches de Sam&abalt sur les substrats. L'étude de l'effet

d’'une souscouche n’est donc, dans notre étude, pas envisagee.

IV.2.3.4 Chauffage des substrats

La température de substrat est, en pulvérisation, un paraméetre fonalamei agit
directement sur la structure des couches et donc sur leurs propriétés magnétiegsst hettement
de I'ensemble des articles qu’aucune cristallisation ne peut &jppaga dessous de 350127].

Cette température pourra donc servir de référence pour notre étude.



IV.2.3.5 Effet d’'un champ magnétique pendant la phase de dép6t

Aucun article sur les dépbts de SamariQobalt ne mentionne ['utilisation d’'une induction
magnétique in situ susceptible de favoriser I'orientation des couchs®d3ais sur d’autres types de
matériau montrent qu’il est cependant possible de favoriser une oaefizd : sous un champ de 6
mT, les films de Cuivre phtalocyanine voient leur orientation cligfephique modifiée par

I'apparition de nouveaux pics de diffraction.

IV.2.3.6 Epaisseur des couches

s 7 A

L'épaisseur des couches dépend des parameétres de I'expériencededdépdt et puissance
utilisée essentiellement. Les propriétés magnétiques lui sont direttiédes. Pour des épaisseurs de
'ordre d'une a quelques dizaines de nanometres, il peut y avoir des cauplage des sous
couches, ce qui a tendance a améliorer de facon significativeolesépés magnétiqug7]. On
peut obtenir cependant de bonnes propriétés magnétiques pour des épaidsmdire diei micron
[22].

IV.2.3.7 Effet des recuits

Le recuit des couches est relativement courant dans la litefaB8]. Son objectif est de
favoriser la cristallisation des couches et d’améliorer Iptopriétés magnétiques, ce qui est le cas

pour des températures de recuit supérieures a 600°C et des durées supérieures a une heure.

Des recuits sous champ peuvent également étre utilisés pour demtapmi spécifiques
comme des circuits intégrés nécessitant des anisotropiesdarngde plan des couché]. Ainsi,
des recuits a 270°C sous champ magnétique de 40 kA/m ont permis ddecféges anisotropies

planaires nécessaires a la fabrication d’un détecteur de champ magnétique.

IV.2.4Conclusion

De cette étude bibliographique, il ressort des parametres thésnitsf sur les propriétés des
couches de Samariuf@obalt : la température de substrat, la pression d’Argon lors de $& plea
dépot et les recuits. Ces informations, permettant de séridohesines de valeurs des parametres a
utiliser pour les dépbts, nous seront tres précieuses dans I'étude qupréserserons dans la

quatrieme partie.

Il reste que, dans la littérature, toutes les couches de San@obait réalisées par

pulvérisation cathodique ont une anisotropie planaire: nous devrons donc, -temoptde



I'application que nous visons, envisager des moyens nouveaux pour orienter ditexeldaSmCe

perpendiculairement au plan des couches.

V.3 Couches de Néodyrieer-Bore

La principale technique utilisée pour déposer les couches de NédohrBere est la

pulvérisation cathodique, qu’elle soit magnétron ou radiofréqu@scea0}]

I\VV.3.10rientation cristallographiques des couches

Il est possible de créer une anisotropie perpendiculaire au plamd@1il, sur des substrats
de Silice et de Titane chauffés a 600°C, sous 0,8 Pa d’Argon et pouentié® épaisseurs. Des
résultats similaires ont pu étre obtenus, apres recuits sousniiee500°C et 700°C, sur d’autres
substrats comme le Molybdef@2] : des orientations (@) nettes apparaissent alors. Cela signifie

gue I'axe de facile aimantation est orienté, dans ce cas, perpendiculairemsuntfack des couches.

I\VV.3.2Propriétés magnétiques

La température de substrat, la pression et la puissance de @tiogrsont les paramétres
principaux qui influent tres fortement sur les propriétés magnétiqeeseb bons résultats ont ainsi

pu étre obtenus
- des champs coercitifs tres élevés dans certains cas, jusqu’a 135(BBp/m
- des aimantations rémanentes jusqu’a 1,33 Tadla

- des rapports aimantation rémanente sur aimantation a saturation proctaS]de 1

L'épaisseur et la nature d'une sexmuche peuvent s'avérer étre des parameétres trés
importants : les champs coercitifs peuvent varier du simple ae s@hbn la sousouche[35]. Ainsi,
une sousouche de 540 nm de Molybdéne permettra d’atteindre des champs codecdS kA/m,
alors gu’'une méme épaisseur de Tantale ne permet pas d’excéder 300 kA/m.

IVV.3.3Protocoles expérimentaux en pulvérisation cathadiqu

Les protocoles expérimentaux sont, dans la majorité des cas, beaucoulpundsgue ceux
utilisés pour les dépbts d’aimants de Samar@@wbalt. Il est par exemple tres fréquent de pulvériser

une seule cible, directement sur les substrats sanssoake et ce dans les conditions suivantes :



- les puissances de pulvérisation sont dans la méme gamme quereetlestrées pour les
SamariurrCobalt (quelques W/cH[35],

- les températures de substrat permettant d’obtenir des dép6bts cristabisaseat 440°G31],
- les pressions de pulvérisation varient entre 0,4 et 1 Pa dans I'ensemble des articles

De bons résultats cristallographiques et magnétiques peuvent ansbg&nus en I'absence
d’un recuit postdépdt. Des recuits rapides ont cependant donné des résultats trés Isotisanues
coercitifs de I'ordre de 1600 kA/m ont ainsi pu étre attdBit$

I\VV.3.4Probleme du déficit en Néodyme

Il ressort de la littérature un probléme important : celui du idéde Néodyme dans les
couches réalisées. Le manque d’atomes de Néodyme défavorise forerfioentation de la phase
Nd.Fe 4B, et affaiblit donc les propriétés magnétiques des couches e&aliSéla est résolu, dans
plusieurs articles, par la fabrication de cibles de pulvérisatinnhees en Néodyme, par exemple de

composition NgsFesoB16 [32].

IV.3.5Expérience de I'équipe C2M

En 1999, une prétude concernant les dépbts de NéodymeBore par la technique
d’évaporation au canon a électrons a été réalisée au sein de I'EQhibde 'IRCOM[8]. La phase
Nd.Fe 4B n'a pu étre formée ; seule des phases FeNa®Dpu étre caractérisées aux rayons X et ce
apres recuit sous Argon a 800°C pendant 2 heures. Enfin, toutes les coalibéssr&e sont vues
déficitaires en Fer (le rapport atomique Fe/Nd varie entre 3 et 5).

V.4 Conclusion de I'étude bibliographique

Deux candidats principaux peuvent donc, sous forme de couche, « polariser
magnétiguement » une couche de ferrite doux. Nous avons vu que les aimanians&uobalt
présentaient une tendance naturelle a orienter leur axe faciléedala® des couches alors que les
Néodymefer-Bore pouvaient orienter, dans certaines conditions, leur agergendiculairement a

ce plan. Ces phénomenes sont encore mal expliqués et suscitent des débats.

En ce qui concerne les Samari@uobalt, I'étude bibliographique montre que certaines
solutions pour orienter differemment les couches n’'ont pas encoressagéees : on peut citer
notamment I'application d’'une induction lors de la phase de dép6t. En ounfleghce des sous

couches est souvent abordée d’'un point de vue magnétique et non cristallogr&phiopies savons



que I'un et l'autre sont trés liés et qu’'une approche cristallograpbiegsisousouches, c'esé-dire

en s’intéressant aux adaptations possibles des parametres deemtadl matériaux et substrats bien
adaptés, pourrait apporter des solutions au probleme de I'orientatios deuohes. Ces différentes
raisons nous ont conduit a étudier les dépb6ts de Sam@ulmalt par pulvérisation cathodique

magnétron dans le but d’orienter I'axe facile perpendiculairement au plan des substrat

Les résultats sur les couches de NéodymeBore sont souvent intéressants des points de
vue magnétique et cristallographique puisqu’il semble plus facile d’obieei bonne orientation
cristallographique pour ce type d’aimants. Le principal probleme contebtention de couches
présentant les bons rapports atomiques entre les différents &épwmdtitutifs de la phase
magnétique NgFe ,B.

Dans la deuxieme partie, nous présentons, a l'aide de la théorie mmntéciprocité
introduite précédemment et d’'un logiciel de simulation, la prévision dp@dement d’une antenne

a ferrite intégrée.
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Deuxieme partie : simulation du comportement

d’'une antenne intégree a ferrite



| Introduction et contexte de I'étude

L’équipe Composants et Circuits Mic&ectroniques et Microptiques (C2M) de I'Institut de
Recherche en Communications Optiques et Mardes (IRCOM) s’efforce depuis plusieurs années
de concevoir un circulateur micande intégré fonctionnant aux alentours de 70 GHz. Ces
composants existant depuis longtemps a I'état massif, l'intégraibrav@ntageuse en termes
d’encombrement et de codt. Le fonctionnement des circulateurs essurake propriété de nen
réciprocité intrinseque aux ferrites, comportement qui a été évoquéledaasagraphe V de la
premiere partie. D’autres composants tels que les antenneste flant appel a méme propriété.
Nous avons vu que ce comportement ne pouvait exister sans I'application l&mp c

magnétostatique. Ce champ peut étre créé de deux manieres :

d’une part, le champ « polarisant » est appliqué par une couche de teratieméme, dans
le cas ou le milieu de propagation est un ferrite dur: c’est cenque appellerons la premiere
approche. Trois théses ont déja été soutenues sur le sujet a lditéivaer Limoges : deux sur
I'élaboration et la caractérisation physicleimique des couches de ferrfte 2] et une troisieme

concernant leur caractérisation hyperfréqudBte

d’autre part, le champ « polarisant » est apporté par une couche spégctalealisée dans ce
but : c’est ce que nous appellerons la seconde approche. L’ensemblergstoastitué de la
superposition d’une couche de ferrite doux (milieu propagateur) et d’'une aiaghant qui crée le

champ.

C’est la seconde approche qui fait I'objet de cette étude. lltsdagic d’élaborer la couche
d’aimant permanent présentant de bonnes propriétés cristallographigquagnettiques susceptibles
de polariser la couche de ferrite doux qui lui est adjointe. Ce ltdivescrit dans I'un des objectifs
de I'équipe : la réalisation d'un circulateur intégré. Nous allons domemencer par rappeler

brievement I'ensemble des travaux réalisés sur le sujet.



I Bilan des travaux d’'lbrahima Wane, de Marc Vérité e

d’Emmanuel Briney

II.1 Travaux d’'lbrahima Wane [1]

Durant sa thése, soutenue en juillet 2000, Ibrahima Wane s’est afforéaliser des couches
épaisses (quelques dizaines de microns) de ferrites durs d’he@aferstrontium (SrReO1g) d’'une
part et d’hexaferrite de baryum (Bakeig) d’autre part, par évaporation au canon a électrons. En

outre, une bréve étude sur un ferrite doux de type Ni¢kel (Nip 6sZnp 35-6,0,) a été faite.

[I.1.1 Couches de ferrite de baryum et de ferrite de stnon

Les dépbts réalisés a partir d’hexaferrite de strontium obtenubrpima Wane possédent
une importante intensité d’aimantation a saturation (0,6 Tesla) etpport de rémanence de 0,5.
Les champs coercitifs obtenus n’excedent pas 40 kA/m et la phasgCasi’a pu étre formée ;
seules les phases de la magnétite@re de la wistite (FeO) et de I'hématite-Fe,0O3) ont pu étre

formées.

Par la suite, Ibrahima Wane a étudié I'hexaferrite de baryuanpl trouver les conditions
expérimentales adéquates (température, pression,...) permettamdsidarde la phase magnétique
BaFea,019. Les propriétés magnétiques obtenues sont satisfaisantes : |gms cwarcitifs atteignent
350 KA/m et les intensités d’aimantation a saturation 0,24 Teslaudeé montré également que
I'empilement de deux sowuches, 'une de titane, I'autre d’or étaient nécessaires pouioegnél
'adhérence de I'hexaferrite de baryum sur le substrat de silidiantouche d’or pourra en outre

servir de plan de masse pour le circulateur.

[1.1.2 Couches de Nicke&finc

Dans le cadre de la seconde approche, Ibrahima Wane a réalisé sja€pdes de ferrite de
Nickel-Zinc. Des propriétés magnétiques acceptables ont pu étre obtenueagmaaton au canon
a électrons, a partir d’'un lingot de oN¥iZno 33760, polycritallin : les intensités d’aimantation a

saturation atteignent 0,37 Tesla (contre 0,46 Tesla pour le massifJdpsuchamps coercitifs



inférieurs a 10 kA/m. Ce ferrite doux pourrait donc étre un bon candidatepmilieu propagatif de

la deuxieme approche.

II.2 These de Marc Vérite [2]

Le travail de Marc Vérité s’inscrit dans la continuité deuicelflbrahima Wane. Durant sa
thése, soutenue en novembre 2002, il a étudié l'influence des parametiépdde (nature et
température des substrats, vitesse de dépbt, épaisseur des courches)d#férentes propriétés
(structure cristallographique, magnétisme et composition) des couttesidrrite de baryum qu'il
a élaborées. Il a notamment mis en évidence un phénoméne d'évaporagoentisdfe durant la
phase de dépbt. Sa conclusion est qu'’il est nécessaire, pour s’affienchiphénomeéne, de réaliser
les couches a partir de I'évaporation de deux sources indépendantes, dxyedie baryum et

I'autre d’oxyde de fer.

11.3 Travaux d’Emmanuel Briney [3]

Emmanuel Briney a soutenu sa these en novembre 2002. Son travail s'eStedivileux
parties. Dans un premier temps, il s’est attaché a élaborepup@risation cathodique magnétron,
les souscouches d’accrochage d’or et de titane évoquées au paragraphe Il.1.1epuiaradtériser.
Son travail a consisté a optimiser les conditions de dép6t dexmacises de facon a réduire les
craquelures de surface sur les couches de 1Bafed’lbrahima Wane et de Marc Vérité. Il a

également montré que I'or peut faire office de plan de masse du circulateur intégré.

La deuxiéme partie de sa thése a consisté a mettre au pointpoasitifigle caractérisation
micro-onde adapté aux couches de ferrites. Il a ainsi pu, par résolution quelgtis équations de
Maxwell, mettre au point une méthode originale de caractérisation flgqernce en cavité
métallique. Son travail a été validé par la mesure, a 57 GHa, ldegeur de raie de gyrorésonance
de I'hexaferrite de strontium. Un matériau parfaitement orientéomocristallin étant nécessaire a
I'expérience, il a utilisé, en premiére approximation, des disquessudars une pastille massive
d’hexaferrite de strontium d’épaisseur 0®. Des largeurs de raie voisines de 200 kA/m ont ainsi

pu étre mesurees.

Le circulateur intégré est donc un des objectifs poursuivi par I'éqDid. Comme nous
'avons vu dans la premiere partie, les antennes a ferrite peuyaleiment étre une application
potentielle des couches magnétiques. Nous présentons dans la séseltassrd’'une simulation du

comportement d’'une antenne a ferrite intégreée.



lIl  Simulation du comportement d’'une antenne a ferrite

intégree

Nous avons vu dans la premiere partie que deux des principales applicidasnon
réciprocité sont les circulateurs mievades et les antennes a polarisation circulaire. Ces derniéeres
ont fait I'objet de plusieurs études a I'état mag4if 5]. Nous présentons ici le comportement
fréquentiel attendu d’'une antenne a polarisation circulaire dontuetsie a été présentée sur la
figure 1.24 de la premiére partie ; ces résultats ont été obteacs gu logicieLinecalcdéveloppé
par Agilent Technologied_es phénomeénes étudiés se situent au niveau du ferrite doux soumis a un
champ magnétostatique créé par une couche d’aimant parfaitemerdeori2ans cette étude, nous
négligerons en premiére approximation les perturbations électromagnéinraekiites par la
couche d’aimant, ce qui veut dire que la simulation n’est valable qud’'@asemble patctierrite
douxplan de masse. Par conséquent, les valeurs numériques obtenues ne pdhgargusament
étre considérées comme parfaitement exactes en raison des phéndenem@nnement non pris en
compte. Notre travail n’est donc qu’une premiére approche du comporteteeniuad’une antenne
patch a ferrite. Avant de présenter les travaux de simulation, ntarss abhppeler quelques

définitions.
l1l.1 Définitions preliminaires

[11.1.1Notion de longueur d’onde guidée

Une antenne est caractérisée, entre autres, par sa fréquence de fonctiofieemadnéquence
de 'onde gu’elle émet ou regoit), et donc par sa longueur e’dngui devient, dans 1’antenne, Aqg,
longueur d’'onde guidée. Son existence est liée au fait qu'une onde électriquagsé propage

plus lentement dans un diélectrique que dans le kjde A sont liées par la relation

A A
A g = =
A, z':reffectifureffectif Vv K effectif

(II. 1)

OU €, et 1 M,emecir  SONt respectivement la permittivité diélectrique relativeeatifie et la

perméabilité magnétique relative effective du ferrite doux. Cemuxglpeuvent étre estimées grace

au logicielLinecalc; elles différent de la permittivité et de la perméabdltssiques du diélectrique



de I'antenne (répertoriées dans les tables) en raison de lsti@pauarticuliere de I'énergie. Cette
répartition énergétique est liée directement a la facon dortoestruite I'antenne (position des

différents eléments, alimentatiors). ;... €t M, ey SONt dONC deux parametres propres a I'antenne.

[11.1.2Dimensions d’une antenne

Les dimensions d'une antenne ne sont pas quelconques : elles sont ligamnaitinns
d’utilisation. Pour pouvoir travailler sur le mode fondamental, €adite sans rayonner des modes

parasites, la largeur et la longueur du patch doivent étre de I'ordeedéentlongueur d’onde. De

R L - . . A . A
méme, I'épaisseur idéale du dlelectrlqueggtmeme SIR) est acceptable.

l1l.2 Propriétés de I'antenne patch simulée

[11.2.1Ferrite doux utilisé

Le diélectique de I'antenne est ici un ferrite doux monocristalliNidkel-Zinc fourni par la
société TEMEX. Sa formule générale esg dny 304 Ses principales propriétés indispensables
pour la simulation sont :

sa permittivité diélectrique relative =14 , 1
sa permeéabilité relative en champ appliquémyl= , 1

son aimantation a saturatiorp,M¢ =0,55 , Bonnée sur la figure 11.1, qui représente la

courbe de premiére aimantation du matériau, obtenue expérimentalement a l'isysétrés

sa largeur de raie de résonanasH =15 kA/m,

sa tangente de perte, qui vaut’10
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Figure II. 1 : Courbe de premiere aimantation du ferrite de Nickesl de Temex

l11.2.2Dimensions de I'antenne en champ magnétostatigue nu

La structure envisagée pour cette étude est celle d’'une antenheg@ée intégrée semblable
a celle de la figure 1.24 de la premiere partie. Dans le donthirtidisation possible, nous avons
choisi une fréquence de fonctionnement de 40 GHz. Seul le mode fondamenéiedcayonné :
cette condition sera introduite dans le simulateur (voir paragrapdel)l Pour une antenne

fonctionnant & 40 GHz (soithA = 75mm), la dimension du patch est (formule (lll.1)):
Ag _ 75 075
2 2’\/ K effectif0 2\/14'1

appliqué nul ; nous supposons ici, en premiere approximation, que la permitiglg€trique

d= 01 mm, K gectito€St 1a valeur deK qeciit €1 Champ magnétique

relative effective du diélectrique est égale a la permidtivetiative du ferrite, soit 14,1. Un patch
carré de 1 mm de coté est donc acceptable pour les applications intégrées envisagées.

Nous verrons dans la suite que I'épaisseur adéquate de ferdiétarshinée par le simulateur.
Avant cela, nous allons présenter le modeéle d’'lgarashi et Naito utilisé danslktisim

l11.3 Modéle de Igarashi et Naito [6,7]

[11.3.1Introduction

Le modele de Polder que nous avons vu dans la premiere partie déortpgertement des
ferrites saturés: c’est donc un cas idéal. Dans de nombreux safgrriées doux utilisés en
hyperfréquences ne sont pas complétement saturés. Il convient donc d’ietnmdumodele plus

proche de la réalité, c’eatdire non saturé. Nous avons choisi le modele d’lgarashi et Naito pour sa



facilité d'utilisation. Une présentation compléte de ce modélesaturé est donné dans la thése de
Karine BerthouPichavant[6]. La difference fondamentale avec le modéle précédent est donc que

dans ce cas la composante selon (Oz) du tenseur de permédhtiwé e, (voir paragraphe V.2.2

de la premiére partie) est différent de 1.

[11.3.2Grandes lignes du modéle d’lgarashi et Naito

Le principe repose sur le calcul de la direction moyenne de I'aatiamtafin d’obtenir la
valeur dep,, en fonction de I'aimantation du matérigd}. L’équation de départ est celle de Gilbert
(équation (1.49)), ou :

dM

M O— 1. 2
Mg dt (I1-2)

A=

ol A est un terme d’amortissement etest le coefficient d’'amortissement (paragraphe

1
V.2.2.3 de la premiére partie). Saitp, ] un vecteur colinéaire 8¢ en un point quelconque de

s

I'échantillon de ferrite.”uest supposé normér} +a’ +a’ = .1

La résolution de I'équation de Gilbert conduit & I'expression du tenseyeséabilité

relative :
E X(l—Gf) _Xala2_jKa3 _Xa10‘3+jKG25
[H,]=0-Xa,a, + jKkag, X@-a3) — X005 — jko, O (1. 3)

: : O
0 X030, — JKa,  —X050, + KO, X@-03) [

Wiy (W + jox)

avecy = (1. 4)

- w? + (wy + joor)?

_mm
— 00" + (@, + jonn)®

etk = (1. 5)

ou y est le rapport gyromagnétique,
Wy = YMg, Ms étant 'aimantation a saturation du ferrite doux,
Wy = YHg, Ho étant le champ statique appliqué,
w= 21t , f étant la fréquence du champ mianade dans le ferrite.
Si I'orientation des domaines magnétiques dans le matériau esasuffent aléatoire, ce qui

est le cas dans un ferrite doux loin de la saturation, les valeurs moyermgsodeet o, sont :



[0, 0= 0 .
0,0=0 et@?0= mgﬂzz(l—me) (I1. 6)
M

o3 —
3 Mg

En faisant I'approximation que a, >= a, et que<a, >= o, et <a,; >= a,, le tenseur

se résume donc a :

X —jKCX3 0
W ]=0Fjkag X 0 O (I1.7)
H o 0 x@-a3)f

Les solutions de I'équation de Gilbert, en tenant compte de I'amortissement, sont :

O :UI _“J- =X tKO; = wm(wo +]Qﬂ) — b M
BJH r+ r+ 3 _w2+(wo+jm)2 —(,02+(C00+jm)2 MS (” 8)
O S Wy, (W, + joar) X, M |
r_=ur__J|J-r—:X_Ka3: > N 2+ 2 . 2
W+ (W, +jwa)®  —w” + (W, +jwa)” Mg

ou M, et u,_ sont respectivement les perméabilités magnétiques correspondampokarisation
droite et a la polarisation gauche de I'onde rayonnée (voir premiére partie).

Les valeurs dgu,, et |,_ sont ici complexes car elles tiennent compte des pertes int®duite

par ce modéle. La valeur de M, liéeudy (et donc au champ magnétostatique appligiyé est)

obtenue grace a la courbe de premiere aimantation du ferrite doux (figure 11.1).

l1l.4 Simulation a partir du logicidlinecalc

Le logiciel Linecalg permet de calculer, a partir de formules empiriques, les diorensie
lignes micreondes (et des antennes) a impédance et permittivité diélectricgugbsiiat données ;
réciproquement, en donnant les dimensions et la permittivité diglestrie logiciel renvoie
'impédance de la ligne et la permittivité diélectrique effecde la ligne. L’antenne sera donc ici

considérée comme une ligne microstrip dont la longueur est égale a la largeur (péjch car

l11.4.1Antenne en champ magnétostatique appliqué nul

Avant d’étudier le comportement de I'antenne pour différentes valeuwkaiep, il convient
de le simuler en champ magnétique appliqué nul. La fenétre de sonudatiprésentée sur la figure
.2.
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Figure Il. 2 : Fenétre de simulation du logidiglecalc

Dans cette fenétre, nous pouvons régler

la fréquence de fonctionnement (cadre 1),
les différentes propriétés du ferrite : permittivité relafivetée ER dans le cadre 2), et
tangente de perte (notée TAND dans le cadre 2),

I'épaisseur de métal du patch en microns, noté T dans le cadre 2,

les dimensions géométriques du patch (1 mm* 1mm, cadre 4).

L’épaisseur du ferrite (notée H dans le cadre 2) est ajustéeadiere a obtenir une
longueur électrique effective (E_EFF) de 180° (cadre 5) Cette denwadeur de 180°, égale au
produit du facteur de propagation (classiquement Adtpar la longueur de la ligne (ici, il s’agit de
la dimension du patch, soit 1 mm), indique que I'antenne est utiliséeosumode fondamental.
Dans le cadre 3, les résultats affichés correspondent a I'aitémaie la ligne en dB (A_DB), a
I'épaisseur de peau dans le patch (skin Depth) &t -

Les caractéristiques générales de I'antenne patch en champ nidssonées dans le
tableau III.1.



Dimensions du patch carré 1 mm par 1 mm
Fréguence de fonctionnement 40 GHz
Epaisseur de ferrite 47,6pum
Epaisseur de métal du patch 1um
Valeur de Kfrectit 14,093

Tableau II. 1 : Propriétés de I'antenne patch en champ appliqué nul

l11.4.2Etude en fréquence

Une fois les propriétés de lI'antenne établies en champ nul, nousocalcal l'aide du

systeme I1.8,u,, et p,_ pour chaque valeur dey, (c'estadire pour chaque valeur de champ

statique H). Le simulateur nous renvoie les valeurs H#e.... et K correspondant

effectif-

respectivement @,, et,_. On déduit les longueurs d’onde rayonnées a partir de I'équation (I1.1) :

A

——
v K effectifO

et pour chaque valeur qe, etp,_ : A

en champ appliqué nulx , = (1. 9)

_ A
gt —l !
K effectif+

oU K gfrectifo€St la valeur de&K gfeciit €N champ nul.

(Il. 10)

Soit, en faisant le rapport de (11.9) avec (11.10) :

Mg =Ago IR teatrs (II. 12)
\/Keffectifo

On en déduit les frequences de fonctionnement de I'antenne :

K )
fr=f NSl (I1. 12)
VKeﬁectif_

ou f, la fréquence de fonctionnement de I'antenne en champ nul.



[11.4.3Résultats de la simulation

[11.4.3.1 Valeurs des perméabilités magnétiques

d’lgarashi et Naito et de Polder (systéme 11.8 et formules |.L4@&te la premiére partie). Bien que
le ferrite doux soit loin de la saturation au vu des valeurs de chbheyt,intéressant de noter que

I'écart relatif entre les deux modeles est faible (tablé&) :1les deux modeles sont équivalents (a

Le tableau 11.2 présente les valeurs de perméabilités magnétibiezraies avec les modéles

10° prés) en ce qui concerne la partie propagation de I'omde{u,, ety, Ou_).

Ho Modele de Polder Modele de Igarashi & Naito
m M. M- . M- Mo M-
0 1 1 1 1 -0,002526587 | -0,002526587
1 0,98238450!]3 1,017584516 | 0,982230449 | 1,01743199 | -0,002526798 | -0,002526389
2 |0,964737958 1,035138137 | 0,964458679 | 1,034861925 | -0,002527428 | -0,002525793
3 [0947060269 1,052660946 | 0,946682472 | 1,052287749 | -0,00252848 -0,0025248
4 |[0,92935135¢ 1,070153022 | 0,928899608 | 1,069707407 | -0,002529952 | -0,00252341
5 |0,911611138 1,087614448 | 0,911107869 | 1,087118845 | -0,002531845 | -0,002521623
6 |0,893839532 1,105045302 | 0,893305035 | 1,104520005 | -0,002534159 | -0,002519438
7 |0,876036453 1,122445667 | 0,875488888 | 1,121908834 | -0,002536893 | -0,002516856
g |[0.85820182] 1,13981562 | 0,857657208 | 1,139283274 | -0,002540048 | -0,002513877
10 [0,822437549 1,174464615 | 0,821938369 | 1,173980765 | -0,002547622 | -0,002506727
13 [0,76855236¢ 1,226212009 | 0,76818811 | 1,225867679 | -0,002562139 | -0,00249302
16 |0.714378609 1277689971 | 0,714178143 | 1,277514028 | -0,002580448 | -0,002475733
24 |0,64040556% 1,344719336 | 0,640364391 1,3447088 -0,00262819 | -0,002431751

Tableau Il. 2 : Valeurs des perméabilités selon les modeles de Polder et HilgaNeito




Ecart relatif en %
Ho Re (4,,) Re (4,.)
(KA/m)

0 0 0

1 0,015682179 0,014989024
2 0,028948734 0,026683668
3 0,039891542 0,035452733
4 0,048608979 0,041640318
5 0,055206583 0,045567904
6 0,059797804 0,047536247
7 0,062504845 0,04782707
8 0,063459619 0,046704602
10 0,060695179 0,041197429
13 0,047395254 0,028080751
16 0,028061581 0,013770377
24 0,006429452 0,000783494

Tableau Il. 3 : Ecart relatif des parties réelles de periit€abmagnétiques entre les modeles de

Polder et d’lgarashi et Naito

[11.4.3.2 Séparation fréquentielle

La figure 1.3 représente les fréquences rayonnées par I'anteniespatmise a un champ

magneétique statique appliqué au ferrite doux.

Il apparait une séparation entre les fréquences rayonnées pauxesndes a polarisation

circulaire, I'une liée qu,, , 'autre liée ay,_, et ce des les champs faibles.

[11.4.4Discussion

[11.4.4.1 Cas d’'un champ magnétique appliqué variable

La principale conséquence de la séparation fréquentielle dans temesita ferrite est
I'accordabilité en fréquence. En effet, si 'on peut disposer d’'un charagnétique appliqué
variable, I'antenne rayonne ainsi deux fréquences tres séparées sgarume continue. Ce
comportement a déja été étudié pour des antennes massives par Christiad MBles mesures ont
eégalement été réalisées par J.B. Yohsur une antenne a ferrite et a patch circulaire (contrairement

a notre cas, ou le patch est carré) placée dans un électroaimanar@@&tne est constituée d’'un plan



de masse métallique sur lequel repose une pastille de grenatuthittcette pastille est recouverte
d’'une fine plagque de laiton faisant office de patch. Les dimension&mkeinble ainsi que les

propriétés du ferrite apparaissent dans le tableau I1.4.

Dimensions de I'antenne Propriétés du ferrite utilisé (Y 209)
Diameétre du patch en laiton : 25 mm Permittivité relative : 14,2
Epaisseur de ferrite : 3 mm Aimantation a saturation : 0,09 T

Dimension du plan de masse : 150 mm par
150 mm

Tableau Il. 4 : propriétés de I'antenne caractérisée par J.B. Yim
Le comportement hyperfréquence de cette antenne est présenté sur la figure I1.4.

Sur la bande [0, 15,9] kKA/m, en dépit de la nature différente desesemitilisés, le
comportement obtenu pour I'antenne massive (figure 11.4) est comparai@&iaprévu par la
simulation sur une antenne intégrée (figure 11.3). La séparation dgeefices due aux deux
polarisations circulaires, I'une gauche, l'autre droite, apparait leandeux cas. Notre travail de
simulation est donc partiellement validé : en effet, les valeussfrdguences que nous avons
obtenues ne peuvent étre considérées comme exactes, puisque nous n'avems @ante de la
couche d’aimant dans la simulation, qui modifierait probablement lairvdks fréquences et les
propriétés du rayonnement. Ce travail reste cependant une base ggoiudes développements

ultérieurs.

[11.4.4.2 Cas d’'un champ magnétostatique appliqué fixe

Il semble actuellement tres hypothétique de réaliser un disposégré sur le substrat de
I'antenne capable de fournir un champ magnétostatique variable. L'acdibédabifréquence des
antennes a ferrite intégrées semble donc compromise. En revaregidpilt a fait envisageable de
réaliser une antenne intégrée a polarisation circulaibatde (i.e. qui fonctionne a deux fréquences
différentes et qui présente les mémes caractéristiquesyenneament) : il suffit d’appliquer un
champ statique qui agit directement sur les fréquences de tlavibdntenne. Ce champ peut étre

apporté par une couche d’aimant dont I'axe de facile aimantationiestéoperpendiculairement a



sa surface et dont I'effet magnétique et les dimensions peuverd\gtiués théoriquemetgnnexe

) : la réponse frequentielle est donc théoriquement prévisible.
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Figure Il. 3 : Séparation des fréquences émises sous 'action du ategngtique statique appliqué

au ferrite doux
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Figure Il. 4 : Comportement hyperfréquence de I'antenne réalisée par J.B. Yim



Pour la conception de cette antenne intégrée, il convient donc de rrégsecouches
d’aimant convenablement orientées et de les caractériser. Pfairecel est nécessaire de disposer
d’'un bati de dépbt et de plusieurs méthodes caractérisation. Nous @nésees moyens dans la

troisiéme partie.
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Troisieme partie : dispositif expérimental de dépot

et moyens de caractérisations des couches



Nous allons dans cette partie présenter le matériel néeessaliélaboration et a la
caractérisation de couches minces d’aimants. Nous verrons tout d'&sodifféerents éléments
constitutifs du dispositif expérimental de dépbt puis les différemtgens de caractérisation des

couches réalisées.



|  Dispositif expérimental de dépot

Le dispositif expérimental est constitué :

- d’'une enceinte a vide et de ses groupes de pompage,

- d'un portesubstrats couplé a un dispositif de chauffage,

- d’'une cathode magnétron,

- d'un générateur radiofréquence associé a un adaptateur d'impédance,
- d'un dispositif permettant I'introduction du gaz.

La figure 1ll.1 représente ces différents éléments. lls seront décritsainpaétia suite.

S —I——E f_ 3
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Figure Ill. 1 : Dispositif expérimental de dépot

|.1 Enceinte a vide et groupes de pompage

L’enceinte est constituée d'un cylindre en acier inoxydable fermésaestrémités. Le
couvercle supérieur est amovible, ce qui permet d’accéder ai€untéle I'enceinte. La hauteur du

dispositif vaut 77 cm et le diametre intérieur 57 cm. Plusieurs lubletmettent d’observer les



échantillons lors des dépbts et des passages étanches existentqmderdes appareils de mesures

et les dispositifs de refroidissement.

Le vide dans I'enceinte est généré par deux groupes de pompage indépendants. Le premier es
composé d’une pompe a palettes ALCATEL de type 2033 de débit>38 et d’'une pompe a
diffusion d’huile ALCATEL Crystal 200 de débit 432C°ii’. Le second groupe sert essentiellement
d’auxiliaire au premier. Il est constitué d’'une pompe primaire étigal ACATEL 2020 de débit 20
m>.h* associée a une pompe a diffusion d’huile ALCATEL 160 de débit 2£a0" m.'ensemble
des pompes permet d’atteindre un vide de 58 en une quinzaine d’heures.

|.2 Portesubstrats et dispositif de chauffage (n°6 surdarg I11.1)

Le portesubstrats, constitué de duralumin, comporte deux emplacements dans lesquels
prennent place des substrats de différentes dimensions (8 mm par d2 Bwmm par 5 mm). A
I'arriére de cet ensemble se trouve un dispositif chauffestrats. 1| comporte un élément chauffant
THERMOCOAX SEI 20/50 et son support. L’ensemble est refroidi gédoa circuit d’eau. Cet
élément chauffant permet d'atteindre des températures voisin@s0I€ au niveau du porte

substrats.

1.3 Cathode magnétron et cible de pulvérisatior? (n&t 2 sur la figure
111.1)

La cathode magnétron a été spécialement congue par la sociétd RIEID pour la
pulvérisation de matériaux magnétiques : il s’agit du modéle 320 MOmardi central du
magnétron est ici remplacé par une piéce en acier doux, ce gbiiaflaichamp magnétique au
niveau de la cible. Cette modification rend cette structure fawwealbd dépbts magnétiques (figure
.2 (a)).

La cible de pulvérisation, quelle que soit la nature du matériau arigelvéoit avoir des
dimensions adaptables a la cathode magnétron. En I'occurrence, elbm&ituiée d’'un cylindre de
hauteur 3,25 mm et de diamétre 5 cm. Une vue en coupe de la cathode estsdotedigure 111.2

(b).



il

Figure Ill. 2: (a) Position des aimants (cercles en traitmg)leet de la piéce en acier doux (au
centre) dans la cathode MECA 2000 320 MO ; (b) vue en coupe de la cathode

1.4 Générateur radiofréquence et adaptateur d'impédance

Pour alimenter la cathode magnétron, nous avons choisi le générateuécaeiote
RFX-600 d’ADVANCED ENERGY. Dans ce modéle, un cristal piézoélectrigseille a la
fréequence de 13,56 MHz. Ce type de générateurs est particulierenreidb@é aux matériaux a
faible conductivité électrique : une cible non conductrice se chargedairfacon moindre, ce qui

évite une accumulation de charges néfastes pour le plasma.

L’'adaptateur d’impédance (modéle ATX 600 d’ADVANCED ENERGY) eststitué d'un
jeu de capacités variables (notégss@r la figure 111.3) et d’'une capacité fixe (notée C sur la égur
[11.3) ainsi que d’inductances (notées L figure 111.3). Il a pour rélgtotection du générateur. Il
permet en effet d'empécher le reflux de I'énergie électromagretde sorte que la puissance regue
par le générateur est quamille.

1.5 Dispositif d’'introduction du gaz et de mesure desgion

Le débit d’argon introduit dans I'enceinte est mesuré par un débitivi&&e1259 couvrant
la gamme @00 sccm (1 sccm = 1,66 i®a.ni.s?). La lecture et la commande de débit se font sur
un appareil 4 canaux MKS 247 B. La mesure de la pression se fatgtéms jauges différentes :
sous vide primaire, c’est une jauge Pirani qui donne la valeur depecesson ; en vide secondaire,

une jauge Penning prend le relais de la précédente ; enfin, pour maspresdion d’'argon dans



I'enceinte lors du dépot, on utilise une jauge capacitive MKS BARAYRQ0 B, dont la gamme
est 107-100 Pascals, connectée a un afficheur MKS LAF 240.

L
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Figure Ill. 3 : schéma de principe de I'adaptateur d'impédance

1.6 Préparation et déroulement des dépots

1.6.1 Preparation des substrats

Les substrats se présentent sous la forme de rectangles dep&8rrithmm ou de carrés de
c6té 5 mm. lls sont nettoyés au préalable ex situ au moyen de deux sotVahtsgd de I'acétone a
99% puis de I'éthanol absolu dénaturé. Ces deux traitements permeéieningr poussieres et

contaminants divers.

1.6.2 Chauffage des substrats

L'utilisation de I'’élément chauffant permet d’atteindre la température i@t déuhaitée.

1.6.3 Phase de dépot

Avant la phase de dépdét proprement dite, il faut amorcer une déchargd’aigos,
préalablement introduit dans l'enceinte a vide grace au débitmei® LR59. Une pression
minimale de 4 Pa est nécessaire pour créer un plasma ; on dimiswite de flux gazeux afin

d'atteindre la pression de dép6t souhaitée. Les substrats sont atégepipar le cache (numéro 5



sur la figure Ill.1). Ce n'est qu'ensuite que le cache est retaédécharge existe alors entre la

cathode et le portsubstrats et le dép6t commence a cet indéant



Il Moyens de caractérisation des couches

Une fois les dépots réalisés, il est indispensable de legérigac afin de connaitre certaines
propriétés : leur épaisseur, leur structure, leur morphologie, leur cdimposi leurs propriétés

magnétiques.

II.1 Mesure de I'épaisseur : utilisation du profilomeétre

Le profilometre utilisé est un DEKTAK IIA. Il permet de mesudes épaisseurs jusqu’a un
minimum de quelques dizaines de nm. Dans le cas ou les substra¢semtgmt pas un bon état de
surface, les mesures sont effectuées sur un échantillon témoinrren placé au voisinage des
substrats de Silicium. Le principe de fonctionnement de I'appatéié esiivant : un stylet a pointe
diamantée trés sensible balaie la surface de I'échantillairrigularités de la surface du dépét
analysé se traduisent immédiatement par une variation dans lampaesitiicale de ce stylet, qui est
alors transformée en tension électrique grace a un transfornthtiEmentiel; un convertisseur
analogiquenumeérique, permettant de stocker les résultats dans la mémdappieeil, assure alors
le lien avec le logiciel. On obtient alors sur I'écran de contedlariation verticale de la position du

stylet en fonction de la distance qu’il a parcourue sur I'échantillon.

En pratique, il suffit de créer, lors de la phase de dép6t, une « maestiee»une zone
recouverte de dép6t et une autre non recouverte pour connaitre son éfaggseutll.4). Cette

marche est obtenue grace a un cache placé sur une extrémité du substrat avant dépét.

Sens de déplacement dn stylet

- . —_—

auhatrat

F

Figure Ill. 4 : principe de mesure d’'une épaisseur



1.2 Analyse structurale des dépots : utilisation d’uUfractometre

La structure cristalline des dépbts est obtenue par diffractiomageas X (XRD).
L’'appareil utilisé, de conception Bradyentano6-26, est un SIEMENS D5000. Son schéma de
principe est représenté sur la figure 111.5. La source de rayorss, Xlans ce dispositif, fixe, tandis
qgue I'échantillon a analyser et le détecteur (D) effectuent atiaian progressive autour d’'un axe
passant par le centre de I'échantillon. L'appellaBie2d signifie que, lorsque I'échantillon effectue
une rotation sur luméme d’'un angl® pendant un temps t, alors le détecteur tourne d’'un afigle 2

pendant t. Les plans qui diffractent sont alors repérés par I'agle 2

Figure Ill. 5 : principe d’un montage Bradgyentano

Dans un dispositif de ce type, seuls les plans réticulaires ¢lasald la surface de

I’échantillon diffractent. Les différentes réflexions sont régies par la |1Brrdgg:

2dh|(| sSin@=nA
ou  dha est la distance inter réticulaire, c'@stlire la distance séparant les plans paralléles

d’'une méme famille repérée par les indices de Miller h, k et |,

A est la longueur d’onde du faisceau X incident (sur le D5000, A = 1,5406 A,

correspondant a la raie, Idu cuivre),
0 est I’angle de diffraction,

et nl'ordre de la réflexion dans la famille de plans paralléles.



Une fois l'analyse effectuée, on obtient un diagramme de diffracépnesentant le nombre
de coups vus par le détecteur en fonction de l'angle de déte@idre2pics mis en évidence
doivent alors étre comparés aux tables internationale®itit Committee on Powder Diffraction
StandardgJCPDS), qui recensent toutes les réponses aux rayons X des straoturees. On peut
alors, par comparaison avec ces fiches, établir la structliogientation des couches réalisées. Nos
études ont été réalisées sur la plage=220-90° : elle est suffisante pour l'identification des

principaux pics. Une extension de cette gamme est possible si besoin est.

Sur la figure 111.6 est donnée a titre d’exemple, la fiche JCBIDSamarium. Elle est repérée
par son numero, ici 51170. On peut y trouver l'intensité des pics de diffraction (1) desrdifté
plans repérés par leurs indices de Miller (h, k et I). A chague korrespond un angle de diffraction
20 ou, comme sur I’exemple donné, une distance inter réticulaire propre a la famille de plans

considérée (notée d).

Des renseignements complémentaires y apparaissent : le groupeedaspas appartient le
matériau (ici Pgmmc), la nature de la maille élémentaire (lattice), déferents parametres de

maille (a et c), le volume du motif élémentaire ainsi que le nombre d’atomes (Zomtient.

La fiabilité de la fiche (quality) et les références bibliographiquesuofupermis d’obtenir ces

données sont également des informations tres importantes.
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Figure 1. 6 : fiche JCPDS du Samarium
En effet, ils permettent d’évaluer si le matériau est bien coonoon et de connaitre ses

conditions physicachimiques d’élaboration.



11.3 Morphologie et composition des couches : utiligatiiun microscope
électronique a balayage (M.E.B.) et d'un systemanalyse de

composition par dispersion en energie des rayofis.X.X.)

11.3.1 Les différents types d’interaction electroratiere[1]

Lorsqu’'un électron suffisamment énergétique rencontre de la matlesteurs types de

rayonnements peuvent étre induits :

- les électrons rétrodiffusés, qui proviennent d’une collision élastiquel'@ebantillon, et qui

sont renvoyés vers la source ;

- les électrons Auger, issus d'un processus « d’autoionisation » des atoniEs ebec
I’échantillon : 'atome, dans un état excité aprés irradiation gdaisceau, se désexcite en
émettant un rayonnement X dont I'énergie est utilisée par un aetteodl (dit Auger) d’'une

autre couche pour s’éjecter
- les électrons transmis, qui traversent I'échantillon de part en part
- les électrons secondaires, qui proviennent des couches situées pres de la surface;

- la cathodoluminescence, qui est I'émission de photons (de l'infrarougkraviolet) dans

certains matériaux
- enfin, le rayonnement X, qui provient de la désexcitation de certains atomes.

Chaque type de rayonnement est exploitable pour connaitre la nature d’tiaunéiéus ne
nous intéresserons qu'a I'émission des rayons X et a I'émissioectt@is secondaires et rétro

diffusés.

11.3.2 Principe général d’un microscope électronique ayzaje

Dans le cas de I'imagerie par M.E.B., ce sont les électromsdaices et les électrons rétro
diffusés qui sont exploités. L'observation de la surface des couctiagd geAce a un microscope
électronique XL 20.. Un schéma de principe de cet appareil d’analygeessenté sur la figure I11.7.
Les électrons sont créés dans le canon (1) au potextiehecélérés par une anode mise a la masse
(2), focalisés par un condenseur (3), guidés latéralement sur leamatétudier par un systeme de
déflexion/balayage (4), concentrés par un obijectif (5) a la surfakéctiantillon qui est luméme
placé sur un goniometre (6).



Différents détecteurs sont ajoutés a I'ensemble afin de peemattec une correspondance
point par point de I'écran et de I'objet, la formation de I'image : uteaéur d’électrons a
scintillation (7), d’électrons rétrodiffusés a sezonducteur (8), d’électrons transmis (10). La mesure
du courant recu par I'échantillon est faite par un mamgperemetre (10). Enfin, I'ensemble des

données collectées est exploité par un logiciel de visualisation d’images (12).
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Figure Ill. 7 : Principe d’'un M.E.B.

11.3.3 L’analyse par dispersion des rayon X

Dans ce cas, ce sont les photons X issus des transitions K etdtamees issus de
I’échantillon qui sont exploités. On peut en tirer une analyse quantitds/éléments présents dans
une poire d’interaction faisceau d'électragthantillon dont les dimensions sont de l'ordre du
micromeétre environ. Le résultat se présente sous la forme d'utrespmc I'axe des abscisses
représente I'énergie et celui des ordonnées le nombre d’'impulsiongseées. Un exemple, pour
SmCaga, est donné sur la figure 1l1.8. Sous le spectre, la troisieme colemeadrée), notée At %,

permet de connaitre les rapports atomiques des différents atomes dans la pereetikint
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Figure Il1. 8 : exemple de spectre EDX

II.4 Mesure des propriétés magnétiques : utilisation thystérésismetre

L’hystérésismetre utilisé est un M2100 commercialisé, sous BCEMNRS, par la société
Systemes Informatiques Industriels et Scientifiques (SRIErmet de connaitre les propriétés
magnétiques d’'une couche magnétique perpendiculairement ou parallélemsnt sarface :
aimantation a saturation dylaimantation rémanentedyichamp coercitif et rectangularité RR du

cycle d’hystérésis.

L’échantillon & analyser est soumis a un champ magnétique altédeafitquence 50 Hz)
dont la valeur peut atteindre 1600 kA/m. Ce champ induit dans un bobinagerdaag&féne force
électromotrice gqui sert de signal de référence. Cette f.é.m. se trouve modifida pasence de

I’échantillon magnétique étudié : sa valeur devient alprdaef.e.m. ¢ est mesurée aux bornes de la



résistance shunt (voir figure 111.9). C'est le déphasage garerapport aequi est ensuite traité par
I’échantilloneurbloqueur (e/b) puis par le convertisseur analogique numérique (A/D). Cesdonné

numeérisées sont alors traitées par une unité de calcul (UCycleed’hystérésis est alors trace sur le

moniteur.
é?huntﬂton
interrupteur "I’ A/D e B (M)
[ ] 1‘L1 —
] ‘.
Hm
g 2 uc
= 7
]
Res. shunt . %
réglage du ;Q,F:tgur préamplificateur T = tracé du
champ cppligué convartisseur A/D cycle B/H

Figure IIl. 9 : Principe de fonctionnement d’'un hystérésismetre

Un exemple de cycle d’hystérésis est donné sur la figure 111.10, daas lé'un hexaferrite
de baryum. La fenétre centrale concerne le cycle proprementi@itadre supérieur gauche résume
les propriétés de la couche étudiée. Dans la partie droitesldtaté sont donnés en unités CGS (sur
I'exemple donné). Le carré inférieur droit représente la ferésignal », c’esé-dire la réponse du

matériau (deux pics noirs) au champ sinusoidal appliqué.
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Figure Ill. 10 : Exemple de cycle d’hystérésis [2]



Nous avons donc décrit, dans cette partie, le dispositif de dépo6t atilsiéque les moyens
nécessaires pour caractériser les couches réalisées. Dans la quarieanaous allons présenter les

résultats obtenus avec ces moyens sur des couches de Sa@aliait

Bibliographie de la troisieme partie

[1] : EBERHART J:P.,Analyse structurale et chimique des matérjdbenod, 1997.

[2] : VERITE M., Etude de dépdts de ferrite pour dispositifs intégrés roaes non réciproques
Thése de doctorat en électronique des hautes fréquences et optogleetnohb0.2002, Université
de Limoges, 2002.



Quatrieme partie : simulation et conception d’un
dispositif de dépot sous champ magnetique ; etude

des couches de Samari@@obalt
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Dans cette partie, nous allons présenter les propriétés des calectgmmariurCobalt
obtenues par pulvérisation radiofréquence magnétron. Notre démarche exfzdeirest présentée
dans sa globalité sous forme chronologique, de maniére a mettre en elergpencipaux
problemes rencontrés, ainsi que, si elles existent, les solutions peposd les résoudre. Les
parametres expérimentaux étudiés sont la nature et la tempétasusabstrats, la pression d’Argon
dans l'enceinte, la vitesse de dépdt, la distance -sidbstrat, le recuit ou non des couches et
I'application ou non d'une induction magnétique pendant la phase de dépbt. Nous avons
particulierement étudié I'épaisseur des couches, leur structurecdeposition et leurs propriétés

magnétiques.
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|  Principales caractéristiques de la cible de pubadion

de SamariurCobalt

Compte tenu de I'expérience de I'équipe C2M en matiere de dépotsadtaifdifficulté pour
obtenir des couches de Néodyfer-Bore par évaporation au canon a électrd}y notre choix
s’est porté sur un matériau constitué de deux éléments différenlisment. La pulvérisation
cathodique magnétron radiofréquence fait intervenir des processus demslihtomiques (voir
annexe Il), ce qui signifie que les atomes de la cible arrivenpémdtamment sur les substrats. Les
matériaux a faible nombre d’atomes se recombinent théoriquementigduseat sur les substrats
pour cristalliser d’'une maniere proche de la c{@le Ce phénoméne explique le choix de SmCo
comme matériau cible plutét que d’autres types d’aimants telsequeekaferrites et les Néodyme
FerBore. En outre, ses excellentes propriétés magnétiques (voir paradfiaplie la premiére
partie) comme sa bonne résistance a l'oxydation et sa tenue ardampélevée plaident en sa
faveur. La cible utilisée est une cible frittée de composition nal@iSmCe fabriquée par la société
CERAC™. Elle se présente sous la forme d’un disque de diamétre 5 cm eetvit@paisseur 3,25

mm. Les résultats qui suivent sont le fruit de I'analyse préliminaire de ddte c

|.1 Diagramme de diffraction

La figure IV.1 représente le diagramme de diffraction de la cel&mCe obtenu au
diffractomeétre D5000. || montre que notre cible est polycristallirgdadalement isotrope. En raison
de la nature du diffractomeétre (BraBgntano, voir paragraphe 1.2 de la troisiéme partie), seuls les

plans paralléles a la surface de I'échantillon apparaissent sur la figure IV.1.

C’est le cas notamment pour les plans (001) et (002) de S(e€@aras sur le diagramme).
Une phase parasite, peitte SmCo7, est également présente . le pic apparaissant a 44,4°

correspond a une réflexion intense (002) de cette phase.
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Figure IV. 1 : Diagramme de diffractioBi- 20 de la cible de SmGo

Ce diagramme servira dans la suite de référence pour I'analyse structuddpabsséalisés.

|.2 Propriétés magnétiques

Comme nous l'avons vu dans la troisiéme partie, nous disposons au sedquieel’ C2M
d’un hystérésismetre équipé d’'une cellule de mesure adaptée aux c@echedait, les dimensions
de la cible de pulvérisation empéchent son analyse magnétique. Il glstsdaenvisageable d’en
prélever un échantillon sans risquer de la briser. Pour cette ré@soreférences en matiere de
propriétés magnétiques seront celles de la littérature. On peer pemrsl’aimantation d’'un matériau
isotrope est égale a la moitié de I'aimantation du méme mai@niente[3]. Le tableau IV.1 rappelle
les valeurs théoriques d’aimantation a saturation et de champti€a@rgrantes pour des aimants
orientés SmGCH SmCo; et SmCaoy7. Pour SmCoy, hous ne donnons qu’un ordre de grandeur car cet
aimant n’est pas utilisé dans lindustrie et il est donc tréficith d’en connaitre les propriétés

exactes. Nous retiendrons, pour notre cible de Sra@® aimantation de 0,45 T.
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Tableau IV. 1 : Propriétés magnétiques des aimants orientés classiques

1.3 Analyses de composition

appliguant une tension d’accélération de 20 kV : les rapports Co/Sm obtenus sont 4,60, 4,93 et 4,97.

est en accord avec la formule générale de l'alliage SmCette analyse de composition, en

association avec l'analyse structurale montre que notre cibl@gaastson ensemble tres pure, en

SmCg SmCo; SmCoy7
Champ coereciti 2000 de 1000 a 200( 1000
courant (kA/m)
Aimantation a 0,9 voisine de 1 1,15

saturation (T)

dépit de la présence d’'une phase parasite.

expérimental décrit dans la troisiéme partie puis nous montrerongckessité de modifier ce

dispositif.
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Les analyses EDX ont été réalisées en trois endroits difsédent cible de pulvérisation, en

Nous obtenons, aux erreurs expérimentales pres (10 %), un rapport molaire voisin de 5, ce qui

Nous allons maintenant présenter les propriétés des dépdts obtemiteadli dispositif




Il Dépobts préliminaires

II.1 Mise en ceuvre du dispositif expérimental initial

La mise au point du dispositif de dépbt décrit sur la figure lll.ladmisieme partie a consisté

tout d'abord a

- adapter a I'enceinte existante la cathode magnétron décrite dpasatraphe 1.3 de la

troisieme partie, cathode spécifique pour les dépbts d’aimants,

- adapter sur cette cathode un générateur radiofréquence et un adagptatpadance

associé (paragraphe 1.4 de la troisieme partie),

- associer a I'élément chauffant un générateur de courant (40 V, 90métment d’atteindre
des températures de 800°C au niveau du {suistrats.

Ce travail a entierement été réalisé avec les moyens de I'équipe C2M.

II.2 Résultats cristallographiques preliminaires

Compte tenu des informations partielles que nous avons pu retirer, pouéaosupations,
de la littérature, nous avons da réaliser une étude préliminairéeafiéfinir la gamme de variation
des principaux parametres de dépot. Les dépbts ont été réalisésSslirigim orienté (100). Nous
nous sommes tout d’abord attachés a étudier I'influence de la teorpédes substrats et de la
pression d’argon dans I'enceinte sur la cristallographie des couockepa@mmetres sont ici étudiés
indépendamment 'un de l'autre. La structure est en effet lererrincipal pour obtenir un effet
magnétique important. La pgtude qui suit a pour but de déterminer s’il existe une prépondérance

de la température par rapport a la pression dans l'action sur la structutlogragthique.

11.2.1 Influence de la pression d’Argon

La variation de la pression d’Argon dans I'enceinte de dépét peut, daas tee nombreux
métaux, provoquer ou non une cristallisation méme a température anjipjahiebut de cette étude
préliminaire est ici de cerner l'influence de la pression a Z3iCa cristallisation des alliages de
SamariuraCobalt. La figure IV.2 présente le résultat cristallographique obtenu gifférentes
valeurs de pression. Quelle que soit la pression, seuls apparassientli00) du substrat a 69° et un

defaut a 34 ; ce dernier sera récurrent sur tous les dépotuéffenir Si(100) et son intensité
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augmentera avec la température ; nous n’avons pas pour le moment diexpéicee défaut. Sur la

gamme étudiée, tous les dépobts sont donc amorphes.
Pour étudier I'influence des autres parametres de dép6t, nous avonglehodsiailler a une

pression d’Argon constante de 0,20 Pa qui est une valeur classique en pulvérisation radiofréquence

11.2.2 Influence de la température des substrats

La figure IV.3 présente les diagrammes de diffraction des dépélisé a différentes
températures.
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Figure IV. 3 : Résultats cristallographiques des dépbts préliminaires a p = 0,20 Pa
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De la figure IV.3, il ressort que les dépdts sont généralement arsonanmis a
360°C ou apparait trés nettement un pic pouvant étre le (220) des.SReppelons qu’en
raison de la structure intégrée envisagée (paragraphe Il de li@mrgartie), I'axe ¢ de facile
aimantation des mailles de SmQioit étre perpendiculaire a la surface des couches afin de
reproduire les conditions de noéciprocité. Cela se traduit dans les dispositifs Bragg
Brentano par la diffraction des pics (Q0Dans notre cas, 1’axe de facile aimantation est donc
ici dans le plan de la couche. Cependant, on peut noter une amorceallesatish a 590°C
qui pourrait, sans information complémentaire, correspondre au pic (004)%,8e,% Ce pic
ne peut malheureusement pas étre considéré comme significadisen de la faiblesse de
son intensité. Lorsque la température du substrat dépasse 590°C, lesn@épotd plus

adhérents et il est alors impossible de caractériser leur structtadiagrsphique.

11.2.3 Bilan des dépdts préliminaires

Les premiers résultats cristallographiques mettent donc en évideadefluence de la
température des substrats et une influence négligeable de laoprdgsigon en tant que
parameétre principal c’estdire a température ambiante. La tendance des dépobts a s’orienter
dans le plan des couches nous conduit a envisager difféerents moyensdescdgptiavoriser
une orientation (00 des couches indispensable pour les applications envisagées. Ces moyens
sont essentiellement de deux sortes : d’abord, le choix d’'un substrat, ciymd&ie peut
favoriser I'épitaxie[4] ; ensuite, I'apport extérieur d’une induction magnétique lors de la
phase de dép{b]. Dans la suite, nous présentons un dispositif original de dép6t sous champ,

simulé et réalisé au sein de I'équipe C2M.
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[l Simulation et réalisation d’'un dispositif de depot

sous induction

Afin de favoriser une orientation (0 il semble naturel d’appliquer lors du dépot une
induction magnétique dans la direction perpendiculaire a la surfacebdelses. Ce champ
peut étre créé a I'aide d’'un solénoide convenablement placé dans I'enceinte.

Le logiciel FLUX 2D 7.50 permet de simuler, par résolution des équadmhsaxwell,
l'effet d'un tel montage au niveau des substrats. Nous allons d’aboregenfEes

schématiquement I'enceinte modifiée par la mise en place du solénoide.

l1l.1 L’enceinte aprés modification

L’enceinte est principalement modifiée par I'ajout d’un bobinage autoupodig
substrats, de maniere gu'ils aient tous trois méme axe de révdfigiare 1V.4). La position
verticale du portesubstrats est réglable, de sorte que les échantillons peuvent pplustiar
moins profondément au coeur du solénoide. Le réglage vertical du solénoégmlestent
indispensable pour minimiser ses effets sur la cathode magnétron.

- Afin de connaitre I'effet du bobinage au niveau des substrats, nousieffectne

simulation pour laquelle il est nécessaire de connaitre les données suivantes
- le diametre des fils (donnée commerciale),
- Iintensité maximale supportée par chacun d’eux (donnée commerciale),
- les dimensions du support de I'enroulement, limitées par la taille de I'enceinte.

On déduit de ces données le nombre de fils que I'on peut juxtaposeisapptet et,
en fonction de ce résultat et de I'intensité supportée par d'ifiduction que 'on peut
attendre en fonction du nombre de tours de fils.

Le but de la simulation est donc de déterminer le meilleur comgremtre ces
parametres permettant d’obtenir une bonne direction et une bonne indeniibéuction au
niveau des substrats. Les résultats de la simulation seront :

- ladirection de I'induction au voisinage des substrats,

89



- sanhorme,
- la meilleure position verticale du solénoide et du psutestrat.

Ces résultats pourront étre optimisés avant la conception du dispogibifiant sur le

nombre de tours de fils a effectuer.

[11.2 Utilisation du logiciel de simulation FLUX 2D 7.50

La simulation permet de prévoir, nous I'avons dit, le comportement mduétion
magnétique au niveau des substrats pendant le dépét ; elle tient notasompt de I'effet
de la cathode magnétron, qui est source d’une autre induction au niveau des substrats.

Flux 2D permet de modéliser, entre autres, des problemes de madiotiesth
d’électrostatique. Une fois que les données géométriques sont daligie®D calcule les
grandeurs physiques a partir de la méthode des éléments finis paillagen@us ou moins
serré du domaine étudié. Ce logiciel est concu et distribué pacigtés CEDRAT. Nous

décrivons dans la suite le cheminement suivi pour cette simulation.

Dispositif de réglage de la

distatice 7& substrat ()

5

I—‘ﬁ_

& olénnide

-

F efroi i ssement

Figure IV. 4 : Vue en coupe du solénoide dans I'enceinte modifiée

90



[11.2.1 Parametres concernant le solénoide

Le tableau IV.2 rassemble les différents parametres retenuslgsimulation. Le
choix des fils s’est fait sur leur facilité d’enroulement ; tisiensions du solénoide sont
essentiellement limitées par le volume de I'enceinte de dépfi etoix du support de

I'enroulement.

Section des fils de I'enroulement 0,95 mni

Intensité maximale supportée par les fils 5 A/mnt soit 4,75 A par fil

Hauteur du solénoide (H) 50 fils juxtaposés soit 60 mm
Epaisseur du solénoide (e) 30 tours de fils soit 36 mm
Rayon interne du solénoide) (r 44,5 mm

Tableau IV. 2 : Différents parametres de la simulation relatifs au solénoide

[1l.2.2Paramétres ne concernant pas le solénoide

Les autres parametres indispensables sont essentiellemedimessions et les
positions des éléments de I'enceinte : la cible et la cathode magnétmpusge d’aimants de
SamariurCobalt et d’'un noyau d’acier doux servant a canaliser les lignes de ¢figare
[11.2 de la troisieme partie). Le logiciel Flux 2D permet de prerelr compte les propriétés
magnétiques des aimants de la cathode (perméabilité magnétiqueCde éraimantation a

saturation) et du cylindre d’acier doux.

[11.2.3Résultats de la simulation

Les résultats sont livrés par le logiciel apres le processus suivant :

- création de la géométrie du dispositif,
- saisie des propriétés électriques et magnétiques des différents éléments,

- choix du nombre de nceuds du maillage pour les calculs en éléments finis (maillage

serré au voisinage des substrats afin d’avoir des résultats précis etggalist
- résolution du probleme de proche en proche par la méthode des éléments finis.

Le logiciel permet, entre autres, I'évaluation de grandeurs tgliese potentiel vecteur,
les directions, sens et normes de I'induction et du champ magnétiqueslarsumulation est

effectuée pour le courant maximal dans la bobine, soit 4,75 A.
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Les résultats obtenus sont présentés dans la suite.

111.2.3.1 Géométrie de I'enceinte

La cathode, le portsubstrats et le solénoide sont représentés en coupe verticae sur |
figure IV.5 (a). Il est important de noter que le grand cercle septé le domaine d’étude du

logiciel et non une vue de dessus de I'enceinte cylindrique.

[11.2.3.2 Topographie des lignes d’induction magnétique dans I'enceinte

La figure IV.5 (b) présente les lignes d’induction magnétique dans ligacelans le
cas ou l'effet du courant circulant dans les bobines ne s’oppose [edfetade la cathode
magnétron : les lignes de champ dues aux bobines et aux aimants du magnétianéne
sens. C’est donc un cas favorable. Plus ces lignes sont orangées, ghlamteest intense
(cas du magnétron). Il apparait nettement qu’entre les bobinesgnes li'induction sont
presque paralléles : la croissance perpendiculaire a la sadacdépbts devrait donc étre

favorisée.
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Figure IV. 5 : Géométrie du dispositif sous le logiciel FLUX 2D;(8pographie des lignes

d’induction magnétique (b)

[11.2.3.3 Orientation des lignes d’induction par rapport au pettestrat

Une croissance de couche de type axe c (i.el)(Qf¥cessite une orientation de
I'induction de 90° par rapport au poitabstrats. La figure IV.6 représente I'angle que font les
vecteurs inductions avec la surface du porte substrats en fonctiondid¢alezce a I'axe de
révolution du solénoide. Une variation de 3,5° existe par rapport a la perpaineicu

substrat soit 4 % d’écart relatif. La directivité est donc excellente.
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Figure IV. 6 : Angle que font les vecteurs inductions avec la surface du porteassitesir

fonction de la distance a I'axe de révolution du solénoide

[11.2.3.4 Norme de I'induction au niveau du podabstrat

La figure IV.7 représente la norme de l'induction au niveau du {softetrat en
fonction de la distance a l'axe de révolution. La position du fsuibstrats, pour la
simulation, a été choisie arbitrairement a 9 mm au dessus de la base des bobines.

La valeur de l'induction en zéro est errenén effet, la méthode de calcul de Flux 2D
ne peut converger en zéro en raison d’'un changement de variable enduit, la élistance
d’un point & I'axe de révolution. Ailleurs, sa valeur est quasi constantsine de 7,36 10
Tesla. C’est donc cette valeur que nous attendons a 9 mm au dessumsie du solénoide
(trait noir épais sur la figure IV.5 (a)) en imposant un courant de 4,5 A dans le solénoide.
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Figure IV. 7 : Module de I'induction le long d’'un porsebstrat positionné a 9 mm au dessus

de la base inférieure du solénoide

[11.3 Conclusions et validation expérimentale

La simulation prévoit des inductions au niveau des substrats de nodaealie¢ction
satisfaisantes compte tenu de la limitation spatiale due awetlerde I'enceinte. Apres
réalisation de ce dispositif & I'aide des cotes données dansalgragatre 111.2.1, nous avons
cherché a valider notre simulation, tant pour la valeur des inductionsoquéa topographie

des lignes de champ.

[11.3.1Topographie des lignes de champ

La topographie des lignes de champ ne peut étre vérifiée in situ gedensent, car
aucun systéme mobile de mesure a notre disposition ne peut étre intlaukiitenceinte.
Cette validation est donc qualitative. La figure 1V.8 représente deungraphies : I'une (a)
avant dép6t (et donc avec cache) sans induction appliguée, l'autre (b) pemdépdt (sans
cache) sous induction. Le courant dans le solénoide vaut alors 4,5 A. Higpiens le cas

(b), qu’au niveau des substrats, les lignes d’induction sont perpendicaldaesurface des
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échantillons : I'effet du solénoide prédomine donc dans cette zone. Ad@dans la partie
inférieure, I'effet des aimants du magnétron est prépondérant et orapencevoir leurs
lignes de champ. L’effet magnétique de la cible est ici négligealelle est globalement
isotrope.

Forte substrats

Cache

()
’ C athode ®)

Figure IV. 8 : Forme du plasma (a) avant dép6t sans induction et (b) pémamot sous
induction (courant traversant le solénoide : 4,5 A)

[11.3.2Valeur de I'induction

Pour mesurer l'induction créée au niveau du psutestrats, nous disposons d’un
teslamétre. En raison de sa géometrie, nous ne pouvons faire legesngsar la base du
solénoide. La figure IV.9 présente le résultat de la mesure efofodct courant parcourant
les fils.

96



006

o
[}
o

o
[=]
&

A""f

o 1 2 3 4 & g
Intensts [A)

o
[
(5]
K

Inductdion (B

o
[
(5]

)

[}

Figure IV. 9 : Induction obtenue a la base des bobines en fonction du courant les traversant
Les ordres de grandeur obtenus avec le teslamétre sont donc biémies que ceux

prévus par la simulation. Il n’est malheureusement pas possiblevdigdier par une mesure a

9 mm audessus de la base du solénoide en raison de I'encombrement du teslamétr

Cependant nous savons que l'induction théorique dans un solénoide d’axe z de ragien R e

longueur 2L, contenant n spires par unité de longueur et traversé par un toasarglus

importante en son centre qu’a ses extrémités. Elle vaut, en un un pbéntedde coordonnée

Z.

nuolg L+z N L-z =

2 BR2+(L+2?2 RZ+(L-2)%H

Le calcul conduit, avec les données du tableau IV.2 a des inductions de1Ba.10

B(2) =

(IV. 1)

base du solénoide et 2,240 & 9 mm au dessus de la base des bobines. L’écart relatif de
I'induction est ici, entre ces deux positions, de 16 %.

Nous avons vu que la norme de l'induction simulée & 9 mm au dessus de lduba
solénoide est 7,36.T0. En supposant que I'écart relatif de 16 % entre les deux positions du
portesubstrats est physique, la valeur théorique attendue & la base du s@éndel6,2.10
T. Or la mesure donne une valeur de %.10 (figure 1V.9). Cette différence est
vraisemblablement due au fait que I'on ne peut pas faire la magiseceement au niveau du
portesubstrats : la cellule de mesure du teslametre a en effettamovolume qui 'empéche
d’étre en contact direct avec la base du solénoide. D’autresitumbest sont certainement

introduites par la modélisation de I'enceinte.
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Nous pouvons cependant étre satisfaits de cette simulation pour deans raisut
d’abord, méme si la mesure au teslamétre et I'extrapolationégegte ne sont pas
rigoureusement égales, les ordres de grandeur sont les mémeé ¢5.6(2.10° T).
Deuxiemement, la direction des lignes de champ au niveau duspiaderats est excellente ;
de plus, elle a pu étre validée par I'observation des lignes de chasitp.iLa fabrication du

dispositif a donc été exécutée.
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IV Propriétés des dépots réalisés avec I'enceinte de

pulvérisation équipée du solénoide

La simulation présentée dans le paragraphe précédent implique, pouanisi@ss r
d’encombrement du solénoide, de modifier dans une large mesure le digppsgitimental
dont nous disposions au départ dans le laboratoire. En particulier, nous avoosédis @u
remplacement du porsubstrats, du dispositif de chauffage des substrats et du dispositif de
mesure de température. Il est donc nécessaire de faire, densatatelle configuration, une
étude systématique de l'influence des parametres de dép6t suictarst des couches, leurs
propriétés magnétiques, leur composition et leur morphologie. Ces paramétres sont :

- latempérature des substrats,

- la pression d’Argon dans I'enceinte,

- lavitesse de dépét,

- la distance ciblesubstrat (parameétre d sur la figure 1V.4),

- la nature du substrat,

- I'application ou non d’une induction pendant le dépét,

- la réalisation ou non d’un recuit pedpot.

Toutes les études ont systématiquement été réalisées sur deudeypdsstrats tres
utilisés en hyperfréquences et en miétectronique, Si(100) et Si(111). En outre, des essais
ont été effectués sur du Corindon orienté (00Avant de présenter les résultats, nous allons

montrer en quoi le choix du substrat est important.

V.1 Importance de la nature du substrat

L'objectif a atteindre est, rappelotes d’orienter I'axe de facile aimantation, c'est
dire, dans le cas des trois alliages magnétigues §n&lpCo; et SmCo7 l'axe c,
perpendiculairement a la surface des substrats. Une croissatzeaépipeut étre favorisée
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par la symétrie d'un substrat ad hoc. Les symeétries des troiesnai des trois substrats
utilisés sont présentées dans la suite. Elles ont toutes ét&agaa I'aide du logiciel de
cristallographieDiamond 2.1e Ce logiciel permet de connaitre, entre autres, les distances
interatomiques dans une maille. Il est nécessaire pour celaed’datrs ce programme toutes
les positions atomiques et notamment les sites occupés dandléa(pusitions de Wickoff).

Un important travail bibliographique et de nombreuses simulations ongééssaires pour

obtenir les résultats présentés dans les paragraphes IV.1.1 et IV.1.2.

IV.1.1Symeétrie de SmGoSmCo; et SmCoy7

IV.1.1.1 Alliage SmCg

La maille SmCeg, de symétrie hexagonale, est constituée d’un alternat de deux types
de plans (00) notés (a) et (b) susceptibles de présenter un bon accord de maille avec le
substrat : les plans notés (a) contiennent les deux types d’atonesCanalors que les plans
notés (b) ne contiennent que du Cobalt. La figure IV.10 montre la configudssoatomes

dans ces deux plans. La maille élémentaire est ici représentée en rouge.

Les distances inteatomiques dans Smgsont rassemblées dans le tableau IV.3. Pour
espérer une épitaxie, il faudra donc que les valeursatbeniques du substrat soient voisines

de celles indiquées dans le tableau ou a défaut un de leurs multiples.

T

(=) k)
Figure IV. 10 : Configuration des atomes dans les deux plafisd®@8mCos
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Plans de type (a)

Plans de type (b)

Co-Co

2,885

2,499

SmSm

4,997

Tableau IV. 3 : Distances intatomiques (A) dans les deux types de plans composantsSmCo

IV.1.1.2 Alliage SmCo;

Dans cet alliage, il existe trois familles de planst{OBur la figure IV.11, les atomes
de ces plans (notés (a), (b) et (c)) sont successivement répeesiisant apparaitre les
symétries intéressantes : dans les familles (a), (b) ,gtaigangement des atomes de Cobalt
est hexagonal ; c’est le cas également dans la famille (c)lg@@atomes de Samarium. La

maille élémentaire est représentée en rouge.
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Figure IV. 11 : Arrangement des atomes dans les trois plafsd®8m,Co;,

Les distances inteatomiques dans chacun des plans sont reportées dans le tableau IV.4.
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Plans de type (a)| Plans de type (b) | Plans de type (¢
CoCo 5,043 2,529 ;2,512 ;2,514 2,912
SmSm - - 5,043

Tableau IV. 4 : Distances intatomiques (A) dans les trois familles de plan composant

SmCoy

IV.1.1.3 Alliage SmCo7

L’alliage SmCoy; est constitué par un alternat de 6 plang  Qtés (a), (b), (¢), (d),
(e) et (f). (d) et (f) sont identiques mais présentent un décglageapport a la maille
élémentaire (figure IV.12). Les distances irdémiques sont reportées dans le tableau IV.5 ;

seules les distances entre sommets des hexagones y figurent.

Plans (a)| Plans (b) Plans (c) | Plans (d) et (f) Plans (¢
CoCo 3,011 9,030 2,607 9,030 3,011
SmSm 5,213 - - - 5,213

Tableau IV. 5: Distances intatomiques (A) dans les six familles de plan composant

SmCoy7;

IV.1.2Symeétrie des différents substrats utilisés

IV.1.2.1 Silicium orienté (100)

Le Silicium orienté (100) est le plus utilisé en miétectronique. Son systeme

cristallin est cubique a faces centrées et son groupe d’espaEd_&m. Un plan (100) est

représenté sur la figure 1V.13.
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Figure IV. 12 : Arrangements des atomes dans les plafsd®0alliage Sm,C0y7

(k)
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e

Figure IV. 13 : Arrangement des atomes dans un plan (100) du Silicium
La distance SiliciunSilicium entre deux atomes des sommets vaut 5,431 A: la

distance la plus courte (entre le centre d’'une face et un sommet) vaut 3,840 A.

IV.1.2.2 Silicium orienté (111)

L'arrangement des atomes dans un plan (111) est de symétrie hexagonale
(figure 1V.14). Les atomes des autres plans n’apparaissent pasckade la maille cubique

élémentaire est représentée en rouge.

VAN N
AN

VARV
Ha'

>i

l:.f

Figure IV. 14 : Arrangement des atomes dans les plans Si(111)

Dans les plans (111), les distances entre les atomes valent 3,840 A.
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IV.1.2.3 Corindon (0001)

Le corindon est le nom commercie a-Al,Os3, qui est une des phases de I'alumine.
Elle est constituée d’'un empilement hexagonal compact déformée d’aniyger@®, dans
lequel les cations métalliques occupent les 2/3 des sites oqtagxiria maille et les plans la
constituant (notés (b), (c) et (d)) sont représentés sur la figure 1V.15.
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Figure IV. 15 : Motif élémentaire de I'aluminga) et plans de symétrie (b), (c) et (d)
Les distances inteatomiques dans les plans (b), (c) et (d) sont reportées dans le

tableau IV.6. Les plans (b) et (d) sont équivalents mais décaléaaort a I'axe c de la
maille.
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Plans (b) et (d) Plans (c)

Al-Al - 2,789

O-0 2,510 ; 2,807 -

Tableau IV. 6 : Distances intatomiques (A) dans l'alume o

IV.1.3Conclusion

L’adaptation des parametres de maille entre substratsageslnécessite des valeurs
inter-atomiques proches et des symétries identiques (de type hexagondiyilra $100) est
donc théoriqguement défavorable en raison de ses faces carrées. &i§tAlL)O; présentent,
eux, la bonne symétrie. Pour les trois alliages-Gm il existe toujours une distance
interatomique voisine de 5 A sdsm = 4,997 A (tableau 1V.3), $hsm = deoco = 5,043 A
(tableau IV.4) et gysm = 5,213 A (tableau 1V.5). Nous cherchons donc une adaptation de
maille autour de ces valeurs. Pour les substrats, les distaortg@dérées sont les distances

entre deux atomes de Silicium des sommets du cdhes( =5, Ay3dour Si(100), la

distance unique (3,840 A) Siliciuilicium pour Si(111) et la distance Oxygé@aygéne

(2,510 A) poura-Al,Os. Les relations d’épitaxie sont pour les trois alliadgss; 0dgm-sm
pour Si(100),4dg;.si 03dsmsm pour Si(111) et2dy_g Odgy-gm pour a-AlOs. Les écarts

relatifs entre les deux membres de ces équations sont donnés dans le tableau IV.6.

SmCg SmCor SmCoy;
Si(100) 8,0 % 7,1 % 4,0 %
Si(111) 2,4 % 15% 1,8 %
a-Al,03 (000) 0,5 % 0,5 % 3,7%

Tableau IV. 7 : Ecarts relatifs entre les différentes relations d'épitaxi
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De ce tableau, il ressort que tous les écarts relatifs sont infeéai€uvo. En particulier,
I'adaptation de maille entre I'alumine et les alliages rstiente. Les deux symétries sont de
plus identiques. De méme, Si(111), outre sa symétrie hexagonale favesallesceptible de
favoriser [I'épitaxie. Il convient donc de valider ou dinvalider ces aiojes

expérimentalement.

Dans la suite, des études systématiques seront réalisésl€@) 8i(Si(111) pour tous

les paramétres de dép6t. Le cas du corindon fera I'objet d’un paragraphe particuder (IV

V.2 Influence de la température des substrats

L'un des intéréts du nouveau montage est de pouvoir atteindre des tengsédatur
portesubstrats de I'ordre de 900°C, ce qui était impossible avec le dispo&itédent et ce
en raison de la nature des éléments chauffants. Nous présentonssigtes!’iafluence de ce
parametre sur la cristallographie, la morphologie, la compositi@s @rbpriétés magnétiques

des couches.

IVV.2.1Conditions générales de réalisation des depotsaessgurs des couches

Dans cette étude, tous les dépbts ont été effectués dans les conditions suivantes

- une pression d’Argon de 0,4 Pa, cette pression de travail étant enrégfet
facile a maitriser expérimentalement avec une bonne précisiten pezimet

une bonne stabilité du plasma,

- une distance cibigubstrat d la plus courte possible (4 cm), ezdire que les
substrats sont situés a la base des bobines,

- une puissance radiofréquence de 50 W.

Il existe deux facteurs limitatifs empéchant d’obtenir de fagfesEsseurs de couches.
Le premier est la puissance radiofréquence : elle ne doit paseextdV/cn (données du
fabricant) afin d’éviter de trop grandes différences thermiquee &nsurface de la cible et
les circuits de refroidissement de la cathode (risque de détéiode la cible) et, le second,
les rendements (ou efficacités) de pulvérisation des atomes constituare.l& eifhicacité de

pulvérisation du Samarium est inconnue et celle du Cobalt vaut 51 rilrsouis Argor{2]
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(énergie des ions Argon: 500 eV ; densité de courant dans la cible :/dmfpALes
épaisseurs mesurées au profilometre varient entre 0,7 g, pdur des durées de dépbt de

30 minutes. La valeur moyenne des épaisseurs est darf,86les vitesses de dépot sont de
'ordre de 1,4 & 1,8um /hToutes les couches sont trées adhérentes au substrat comme le

montre le test qualitatif dit « du scotch » : nous n'avons pas pu sépeceickze du substrat a

I'aide d’un ruban adhésif fortement collant.

IV.2.2Résultats cristallographiques

IV.2.2.1 Dépbts sur Si(100)

Les résultats cristallographiques de I'étude en températuresiiierats) sur Si(100)

sont rassemblés sur la figure 1V.16. Plusieurs conclusions peuvent en étre tirées

- tout d’abord, les dépots effectués a des températures de subgtraguret a

300°C sont amorphes,

- a partir de 300°C, le pic (220) de SmQa D = 76,1°), déja rencontré dans
I'étude préliminaire, laisse penser que les dépbts sont texturédedplas de la
couche. La température la plus favorable pour cette texturation sétrédo&00°C
en raison de la finesse et de la hauteur comparées des pics,
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Figure IV. 16 : Diagrammes de diffraction obtenus sur Si(100) en fonction de la tempéeststdstrats a une pression de 0,4 Pa
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- de 500°C a 700°C, cette cristallisation est détruite. On forme degsphas

détectables aux rayons X,

- a 700°C, un pic tres net apparait a un angle de détection de 43,86°. Ca pic fer

I'objet d’études cristallographiques et magnétiques ultérieures,

- audela de 700°C, les dépdts sont a nouveau amorphes.

IV.2.2.2 Dépbts sur Si(111)

La figure IV.17 représente les diagrammes de diffraction obtenusSi§litl) a

différentes températures de substrat. Il en ressort :

- les deux ordres de diffraction de Si(111) véis=28° et B = 58°,

- un pic attribué au Silicium (111) a 44,5°, qui est différent de celdi@d®0), et

qui est récurrent sur tous les dépbts réalisés sur Si(111) (cf paragraphe 11.2.1),

- une faible cristallisation a 76° pouvant étre le (220) de Snaés 150°C et qui
disparait a partir de 800°C.

IV.2.2.3 Conclusions cristallographiques de I'analyse en température

Cette étude a donc mis évidence une influence trés nette depleradume de substrat,
comme cela avait déja été constaté dans I'étude préliminasedépbts sont amorphes a
basse et a trés haute température. En outre, I'influence desasibstrici évidente, puisque
dans les mémes conditions, les résultats obtenus sont trés diffdeentistallisation apparait
moins bonne sur une symeétrie hexagonale (Si(111)). Ce résultat constgamdoxe au vu
des conjectures du paragraphe IV.1.3. Les accords de maille sont tethé&iequement
meilleurs entre les alliages S@o et le Silicium (111).

Il reste que les matériaux déposés ne sont pas identifiés derenemitaine : il faut

pour cela confronter les diagrammes de diffraction aux mesures magnétiques.

I\VV.2.3Propriétés magnétiques des dépots

Nous présentons ici les propriétés magnétiques des dépodts obtenudeadBai
I'hystérésismeétre décrit dans la troisieme partie. L'étude akamp appliqué perpendiculaire
n'a pas pu étre effectuée, car les propriétés magnétiques dehaosilEns et la quantité de
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matiere analysée sont en deca du seuil de détection de I'appaueds Tes valeurs présentées

ont donc été obtenues avec un champ appliqué parallele a la surface des couches.
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Figure IV. 17 : Diagrammes de diffraction obtenus sur Si(111) en fonction de la tempéeststdstrats a une pression de 0,4 Pa
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La figure 1V.18 montre I'évolution de I'aimantation a saturatipgMs) et du champ
coercitif en fonction de la température sur les deux types de suBgir@0) et Si(111). Les
dépobts effectués a 800 et 850°C sont tous amagnétiques : la tempéradtogedén effet
fortement la structure des couchesdagsus de 600°C et par conséquent leurs propriétés
magnétiques. Nous avons cependant obtenu des couches magnétiques a 700°C. Les
incertitudes absolues introduites par le dispositif de mesure sur les aiomsdasaturation et

les champs coercitifs sont respectivement 0,08 T et 5 kA/m.
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Figure IV. 18 : Evolution de I'aimantation a saturation et du champ coercitif en fonction de la

température des substrats
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Les valeurs d’aimantations a saturation sont celles classiquesh@riues sur les
alliages de Samarim@obalt (1 a 1,2 Tesla ; voir paragraphe |.2). Cependant, les valeurs
absolues de champ coercitif sont ici extrémement faibles : 10 a /20 pdur la plupart des
dépdts et 99,5 kA/m pour celui réalisé a 700°C sur Si(100). Il ne peut @gmicde I'un des
trois alliages magnétiques SmC&mMCo; ou SMCo; ou les champs coercitifs peuvent
atteindre plusieurs milliers de kA/m. Ces valeurs sont carstigges d’'un matériau

« faiblement dur » : il s'agit peu@tre de Cobalt. Ce métal se présente sous deux formes :

- en dessous de 450°C, il est hexagonal (symétgeniRt): c’est la forme o ;

- audessus de 450°C, il est cubique a faces centréest la forme P, instable a

température ambiante.

Les plans (110) de a-Co sont mis en évidence en diffraction des rayons X a 76° et les
plans (002) a 44,3°: il est donc tres vraisemblable, au vu de ces \eledgs propriétés
magnétiques, que nous ayons formé du Caebdlkla pourrait étre confirmé par une figure de
pole de I'échantillonLa forte valeur de champ coercitif a 700°C s’explique par legtait
est plus difficile de retourner les moments magnétiques danscoettiguration. En effet,
'axe ¢ du Cobalt est de facile aimantation; on peut donc supposer guaolaents
magnétiques sont, avant la mesure, majoritairement orientés perpaineineht a la couche
le long de cet axe facile ; par conséquent, I'énergie de Zeemaemjee pour retourner ces
moments dans le plan de la couche lors de la mesure, est plus meaute dans des

configurations différentes.

L’influence de la nature des substrats sur les champs coeetifiés aimantations a
saturation semble donc faible au vu de la figure V.18, sauf a 700°C ctid&slisations
obtenues sur les deux types de substrat sont trés différentete & sz/0ir quelle est la part
du substrat dans cette cristallisation a 700°C. Les conjectureséasatians le paragraphe
IV.1.3 ne sont pas utilisables ici car nous sommes en présence du €obait d’'un des

alliages SrrCo.

I\VV.2.4Morphologie des dépots réalises

Les dépobts réalisés sont tous caractérisés par un fond homogeneépdiaeras

indéterminés, que nous avons analysé par EDX. Nous n’en connaissons pasela @t
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effet, la poire d’'interaction n’est en effet pas assez $éepbur n’intercepter que ces amas

car son volume est tres supérieur au leur. La figure IV.19 montre un exemple de ce gqu'il est
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Figure 1V. 19 : Observation au microscope électronique a balayage d'un digpbiée a
360°C sur Si(111) a deux grandissements : 3000 et 100000
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possible d’observer (ici un dépodt réalisé a 360°C sur Si(111)). Méme oaisx f
grossissements, aucune structure de grain particuliere ne repsortexemple, aucune
géométrie hexagonale (caractéristique d’'un des alliages ou du Colagipardit. L'étude
morphologique n'apporte donc que trés peu d’'informations utilisables.

Dans la suite, nous ne détaillerons pas I'observation des couchesgpascopie
électronique a balayage. En effet, leur aspect est identique aquelpparait sur la photo
V.19.

IV.2.5Analyses EDX

IV.2.5.1 Analyses en surface

Les analyses EDX permettent de connaitre les rapports atomiquesedacouches.
Celui qui nous intéresse est le rapport entre les atomes de €bbalix de Samarium. Les
cas idéaux sont évidemment 5 pour Sg)C®5 pour SnCo; et 8,5 pour SaCoy,

correspondant aux trois alliages magnétiques susceptibles d’étre déposes.

La figure 1V.20 représente la variation du rapport atomique Co/Sm etidiorte la
température de substrat sur Si(100) et Si(111). Les rapports atonasiguetempératures
supérieures a 700°C n’apparaissent pas car les couches sont dankdemma&nt détériorées

et donc difficiles a analyser.
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Figure IV. 20 : Evolution des rapports atomiques Co/Sm en fonction de [grature de
substrat

La poire d’'interaction intercepte toute I'épaisseur de la couche@erte une partie du
substrat. Ces valeurs sont donc fiables et peuvent étre interpegtééscertitudes de mesure
prés (de I'ordre de 10 %). Ces incertitudes sont essentiellement liéessdsaella distance de
travail (distance lentille de focalisati@thantillon), le courant de sonde (courant parcourant
I’échantillon) et le taux de temps morts (temps minimal d’anadiyige rayonnement). Deux

conclusions peuvent étre tirées de la figure 1V.20.

Tout d’abord, I'évolution du rapport Co/Sm en fonction de la température degatubs
ne fait ressortir aucune loi particuliere sur la plage étudiédai@es couches présentent en
effet un tres grand exces de Cobalt (Co/Sm voisin de 20) deux foisnphastant que
certaines autres (Co/Sm voisin de 10). Le méme protocole expériragutartant été suivi

dans tous les cas.

Il ressort également que les rapports atomiques ne sont parfoégg@as sur des
couches réalisées simultanément lors de la méme phase de dép&umees substrats
différents. Ce phénomene est surprenant : la symétrie du substrat aeged’influence sur
la composition si 'on admet que la diffusion du Cobalt et du Samarstimégligeable dans
le silicium. En effet, la quantité d’atomes présente sur lestratfyset donc les rapports

atomiques, ne dépend que du phénomeéne de la pulvérisation.
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L’exces de Cobalt constaté dans toutes les couches s’explique edlesantit par les
différences de rendement de pulvérisation entre le SamariumGabiglt dans la cible de
SmCa. Les phénomenes entrant en jeu sont en effet trés mal connus dasslés cibles a
plusieurs atomes et particulierement des alliages (voir anngxeofitrairement au cas des
corps purs. Cet excés de Cobalt est de plus en contradiction avec ame disant que la
composition nominale de la cible se retrouve dans les co{ghese raisonnement est juste
d’'un point de vue statistique et sur I'ensemble de la durée de viedigd. Sur des dépots
d’'une trentaine de minutes, ce n’est malheureusement pas le casmeatalorsque les
efficacités de pulvérisation des atomes différent. En outre, I@adement des alliages en
pulvérisation cathodique est trés mal connu (annexe Il), ce qui fead@ss éventuelles

conclusions.

Les différences stoechiométriques entre deux couches réalisgdtasément sur
deux substrats différents pourraient s’expliquer par une hétérogénéitéaquaudu plasma

dans I'enceinte, provoquée par les pertubations dues au générateur radiofréquence.

IV.2.5.2 Analyse en profondeur

L'analyse EDX se fait dans ce cas sur la tranche de I'édbargi non sur sa surface.
Le nombre d’'impulsions détectées est proportionnel a la quantité datmé@sents dans la
couche. Pour obtenir un profil, il est nécessaire de tracer une lignellei allant de la
surface de la couche a l'intérieur du substrat (figure IV.21).aljis’alors de discrétiser la
droite en un nombre fini de points (ici 128) et d’effectuer une analyse en chacun de &es point

Une répartition typique d’atomes est représentée sur la figure 1V.21.

119



0 L
Comache
Ligne
fictive — ™
100
Suhstrat
®

Coups par seconde

400

350 4-
o0 4

240
200
140
100

a0

—s— Silicium ;
—m— Samarium N
—&— Cobalt
&
F 1 ﬁ +
_______________________ grdl s
] a0

140

Points de la ligne {échelle arhitraire)

Figure IV. 21 : Répartition en profondeur des différents constituants siépdn a 500°C sur

Si(111)

Sur cette figure, la valeur 0 correspond a la surface de la coudhevaleur 100

correspond a l'interface couckebstrat (soit une profondeur de Q& dans ce cas). Il

ressort de cette étude que la quantité atomique du Samariumrestféreeure a celle du

Cobalt, ce qui confirme les analyses précédentes. Le nombre d'impuiseximal détecté

est, en effet, en moyenne sur la longueur de la ligne, de 10 pour le Baroaritre 80 pour

le Cobalt.

V.3 Influence de la pression d’Argon dans 'enceinte

Les dépbts préliminaires (paragraphe 11.2.1) ont montré que la presgiogol,

lorsqu’elle est paramétre principal (c'@stlire non associé a une élévation de température)

n'est pas déterminante pour provoquer la cristallisation des dépéts.éNmlisns dans ce

paragraphe son influence a la température optimale de cristallisation (idfy) S¢’esta-dire

a 500°C.

I\VV.3.1Conditions générales de déepot

Cette étude a été effectuée sur des dépbts d'une durée d'undalemi a une

puissance de 50 W et a une distance hlestrat de 4 cm. Les vitesses de dépdbt sont

identiques a celles de I'étude précédente (1,4 qurh 8h).
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IV.3.2Résultats cristallographiques

IV.3.2.1 Substrats Si(100)

Les diagrammes de diffraction des dépbts réalisés sur Si(100)assemblés sur la
figure IV.22.

Ces diagrammes montrent que la pression d’Argon a une influence stnndaure
cristallographique des dépbéts.

De 0,20 a 0,70 Pa, seul le pic (110) du cobalt apparait, a 76°. Son intensgiigedim
quand la pression augmente, ce qui signifie que le degré de texture (1lifediuand la
pression augmente. Cette évolution peut s’expliquer de la fagcon suivantel: lgyaession
augmente dans la gamme G@@0 Pa, les atomes éjectés de la cible voient leur libre
parcours moyen diminuer et donc leur énergie a leur arrivée sur lgasutimminuer (a
température constante). Leur mobilité a la surface s’en troduéeéet I'orientation (110) est
moins favorisée, mais reste cependant la seule orientation détectée.

A la pression de 1,33 Pa, il apparait nettement d’autres picgjuelde (002) du
Cobalt ; une évolution semble se dessiner des 0,70 Pa. L'intensité dld@)cdy Cobalt
diminue elle fortement. Il existe, entre 0,70 et 1,33 Pa, une sortaiidl@rsergétique ou les
couches perdent leur texture (110) : les espéces éjectées bk laooent encore leur libre
parcours moyen diminuer, de telle sorte que leur énergie au niveau deatsuiss favorise
aucune orientation particuliére. Les couches deviennent donc de plus en plus polyesstall
ces pressions, ce qui n'est évidemment pas le but recherché papplieations visées. Une

étude a des pressions supérieures est donc exclue.
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Figure 1V. 22 : Influence de la pression d’Argon pour une température deassit®{100) de
500°C

IV.3.2.2 Substrats Si(111)

Les résultats cristallographiques sur Silicium (111) sont présentés sur ¢alfigR.

Les phénomenes observés sur Si(111) sont voisins de ceux observés sur @@ 00).
perte énergétique des espéeces au niveau des substrat entraine notodirde la texture
(110) du Cobalt au détriment de I'apparition d’autres orientationsltinsts. Ce phénomene
apparait a 0,70 Pa sur Si(100) et a 0,40 Pa sur Si(111). Dans ce dasniéry a ainsi
apparition d’'une orientation (103) du Samarium des 0,40 Pa.

Il ressort également de cette figure que l'intensité du pic (Ad0Fobalt diminue
guand la pression d’Argon augmente dans I'enceinte. De plus, le pic pouealet @03) du
Samarium apparait dés 0,40 Pa. Le choix du substrat a donc ici une imopdaiadamentale
puisque les plans (002) du Cobalt ne diffractent pas sur Si(111). Les dappisurtant éte
réalisés simultanément sur Si(100) et Si(111) dans des conditiongqudsntMéme si
I'objectif visé n’'est ici pas atteint, la comparaison des figukeg2 et V.23 montre la
nécessité de I'étude réalisée dans le paragraphe 1V.1. La natwebsiuat est donc un

parametre de dépot déterminant quand la pression d’Argon augmente.
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Figure IV. 23 : Influence de la pression d’Argon pour une température deassil®i{111) de
500°C

I\VV.3.3Propriétés magnétiques

La figure 1V.24 montre que les champs coercitifs augmentent de fagtn ere
fonction de la pression d’Argon dans I'enceinte. Ces résultats ne sont pas surpreinzous
les comparons aux diagrammes de diffraction X, nous constatons que plosutd®es
deviennent polycristallines, plus les champ coercitifs augmentent. é€alsitions ne
traduisent que la difficulté, lors de la mesure, a retourner eaemts magnétiques de la
couche dans leur plan.

D’autre part, les aimantations a saturation sont, comme précedenadmenéme ordre
de grandeur que les valeurs théoriques (1 a 1,2 T) et ne montrent aucune évolution en fonction

de la pression d’Argon.
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Figure 1V. 24 : Evolution du champ coercitif des couches en fonction dedsiqgmed’Argon

dans I'enceinte a 500°C

I\VV.3.4Analyses EDX

L'évolution des rapports atomiques Co/Sm en fonction de la pression d’Aggon e

représentée sur la figure 1V.25.
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Figure IV. 25 : Evolution du rapport atomique Co/Sm en fonction de la pression d’Argon dans

I'enceinte a 500°C

A partir d'une pression de 0,7 Pa, le rapport Co/Sm a tendance a dimieser

couches semblent alors moins riches en Cobalt. Les atomes daeugajactés de la cible
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sont vraisemblablement moins sensibles aux collisions avec les rgod’de I'enceinte
que les atomes de Cobalt. Cela est di a leur numéro atomique $8&)goetant devant celui
de 'Argon (18). Les atomes d’Argon ont un effet de déflection plus sensible surriessade
plus faible numéro atomique comme le Cobalt (Z = 27). Les couchestv@piaé conséquent

enrichies en Samarium.

Il est de toute facon difficile de conclure en raison de la plagaeksions étudiée :
des essais a des pressions supérieures a 1,5 Pa permettrammaiae la réelle évolution
de ces rapports. Cependant, ces pressions n’étant pas usuelles en poilvéadiafréquence,

cette étude n’a pas été réalisée.

V.4 Influence de la vitesse de dépot

La vitesse de dépbt est classiquement un parametre influent enigatlgér
magnétron pour les dépbts métalligyés Un exemple de résultat cristallographique est

donné sur la figure IV.26.
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Figure IV. 26 : Influence de la vitesse de dépdbt sur la cristallograghdnila couche, sur
Si(100) a 500°C et 0,4 Pa
Comme nous l'avons vu dans le paragraphe IV.2.1, la cible frittée des3Iufmorte
une densité de puissance de 4 W/croette valeur correspond & une puissance incidente
radiofréquence de 50 W et a une vitesse de dépot deritB Nous avons donc choisi, pour
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étudier l'influence de la vitesse de dépdt, de travailler & unsseitde 1,&im/h et & une
vitesse deux fois plus faible (puissance 25 W). Sur la figure IV.26leles dépots ont méme
épaisseur et ont été réalisés dans les mémes conditionsnpl@rature de substrat vaut ici
500°C, la pression d’Argon 0,4 Pa et la distance hlestrat 4 cm On peut noter que le pic
(110) du Cobalt apparait plus intense pour une vitesse de dépotue/B,Les résultats sont
paradoxaux : on pourrait en effet s’attendre a une cristallisation inoinme quand la vitesse
de dépodt diminug8]. La puissance radiofréquence a une influence directe sur I'éneggie de
especes déposées et donc sur leur mobilité a la surface deatsuhsts résultats obtenus
contredisent cette hypothése. Aucune modification notable des proprigestigaes n’a été
observée. Les champs coercitifs obtenus sont du méme ordre de grandekAfH0x 1,8
um/h et 8,7 a vitesse deux fois plus faible). Les compositions chimiques sontnégdle
identiques.

V.5 Influence de la distance cibsbstrat

La distance ciblsubstrat agit directement sur I'énergie cinétiqgue des atometgegje
de la cible arrivant sur le substrat. En effet, plus la distaaeimportante, plus il y aura de
collisions élastiques entre un atome de matiere et les amtif@asma (atomes d’Argon, ions,
électrons ou atomes de la cible). On doit donc s’attendre a uredlisasbn moins bonne

quand la distance cibsubstrat augmente.

Une étude a été réalisée pour trois distances imposées pantiggm: 4, 5 et 6 cm
(représentées en pointillés sur la figure IV.27). La températusaitaiirat est de 500 °C et la
pression d’Argon de 0,4 Pa. Les résultats cristallographiques obtenus &sertits sur la
figure 1V.28.

Les résultats obtenus sont conformes a notre conjecture : ldlisatan diminue
quand la distance ciblsubstrat augmente. En effet, le pic (110) du Cobalt présent pour
d = 4 cm disparait quand d augmente.

En outre, les épaisseurs déposées diminuent de maniére non liné4jré eg6 cm,
les épaisseurs déposées sont respectivement 0,9, 0,quet 0,5

Les phénomenes observés sont dus a la conjugaison de I'éloignementotke éa abil

réle de diaphragme que joue le support du solénoide (voir figure 1V.27). Les atomes éjectés s
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déposeront moins facilement sur les substrats si ces derniemmasguées par le support du

solénoide.

Les champs coercitifs obtenus sont compris entre 11 et 20 kA/mpeésentent pas
d’évolution particuliere en fonction de la distance ciadstrat. Les aimantations a saturation

sont comprises en 0,9 et 1,2 Tesla.

De méme, les rapports atomiques Co/Sm sont dans une gamme identglle a

rencontrée précédemment (figure 1V.25) et ne sont pas tributaires detadisiblesubstrat.

Solénoide
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Figure IV. 27 : Vue en coupe du solénoide et du psurtestrat

V.6 Influence d’'un substrat en corindon

Nous avons vu dans le paragraphe 1V.1.3 que le corindofi)(pf#Sente un accord de
maille théorique excellent avec les trois principaux alliages ntiggesd susceptibles d’étre
déposés. Une étude de l'influence de la température de substratréaksée dans les
conditions suivantes : la pression d’Argon vaut 0,4 Pa ; la distancesaitdérat vaut 4 cm.

Les résultats cristallographiques sont présentés sur la figure IV.29.

Il ressort de ces diagrammes de diffraction que la crigthdiis se fait extrémement

mal sur ce type de substrat. On peut seulement deviner une amoristadlesation (002) du
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Cobalt a partir de 700°C. En outre, le résultat attendu n’est pas obéeicun alliage
SamariumCobalt n'est formé. Ces résultats montrent les limites deslsal’adaptation de

maille. En effet, les problemes d’épitaxie ou de texturation font intervenir des phésomeéne
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Figure IV. 28 : Influence de la distance cHslgbstrat a 500°C sur la cristallographie : (a) sur
Si(100) ; (b) sur Si(111)

plus complexes que de simples considérations géométriques. En partitalier

coordinence peut jouer un rdéle important dans la nature des liaisons1diei@aals entre
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atomes sur les premieres couches atomiques et donc sur larnaeiges couchd®]. Ces

problemes sont actuellement mal connus et les résultats peu prévisibles.
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Figure IV. 29 : Résultats cristallographiques sur Corindon

V.7 Influence d’une induction magnétique appliguée pemndle
dépot
Le dispositif de dépbt sous champ présenté dans le Ill.1 a pour butsen da
I'application hyperfréquence que nous visons, de favoriser une croissanaiuhaes) des
mailles hexagonales de SmC8mCo; et SmCo7, c’estadire d’orienter leur axe de facile
aimantation le long des lignes d’induction. De telles conditions de dépsts;iées a une
symétrie de substrat convenable, sont théoriquement optimales pour attetrér objectif.

Des dépots ont ainsi été réalisés a 500°C axes B,4 Pa et d = 4 cm sur les trois substrats

étudiés a différentes valeurs d’induction.
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I\V.7.1Substrats Si(100)

Les résultats cristallographiques obtenus sur Si(100) sont préseng&gunel 1V.30.
La structure des couches se trouve Iégerement modifiée par l&mplidu champ, ce qui se
traduit essentiellement par I'apparition de deux,piers 20 = 76°, a la place du pic (110) du
Cobalt aux inductions « faibles » (0,020 T). A l'inverse, aux inductions « fortes » (0)045
la texturation (110) est complétement détruite. En outre, aucune oc@Es€#l) d’un des

trois alliages n’est détectée.

Silicivem Si(100)
800 [ I
700
500 s s J \\m‘h5=n,‘n4ﬂ
500
400 e B=004lT

200 f
200 WM—-:“ . .‘J LM. E=0,033T
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L

100 f
0

Intensité {unité arbitraire)
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Angle de détection 26 (7)

Figure 1V. 30 : Résultats cristallographiques des dép6ts sous champ sur Si(100)

D’un point de vue magnétique, I'application d’'un champ pendant le dép6t n’entraine
pas I'amélioration du champ coercitif qui reste compris entre 1753,6tkA/m, sans lien
évident avec la valeur de linduction appliquée. Les aimantationsugasah sont celles
précédemment obtenues sans champ : elles variententre 1 et 1,5 T.

La composition des dépbts n’est quant a elle pas influencée par liovdappliquée :

les rapports Co/Sm sont compris entre 8,5 et 11.
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I\V.7.2Substrats Si(111)

La figure V.31 regroupe les diagrammes de diffraction des dépots pdéredibs

valeurs d’inductions.
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Figure IV. 31 : Influence d’une induction sur la structure des couches (substrats Si(111)
L’application d’'une induction in situ sur Si(111) entraine I'apparition decdaies a

76° pour une induction inférieure ou égale a 0,041 T. Pour B = 0,045 T, ces deux raies

disparaissent. Dans le méme temps, on peut noter I'existence dping@u Moins intense a

20 =41,7° que I’on peut identifier comme étant le (100) du Cobalt.

Les champs coercitifs obtenus ne sont, la non plus, pas améliorésriglst entre
15,7 et 30,2 kA/m sans lien évident avec l'induction appliquée. Nous retrouvoreidass

d’aimantation a saturation classiques comprises entre 1,1 et 1,3 T.

Les rapports atomigues dans les couches ne sont la encore pas notaiviediiés

par rapport aux couches réalisées en I'absence de champ (entre 8 et 20).
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IV.7.3Substrat corindon

Une étude a également été réalisée auhkl,O; orientée (0001) a diverses
températures de substrat, sur une gamme d’induction 0,020 — 0,045 Tesla. Aucune
cristallisation particuliére n’a été notée. Cependant, a 500°C sousduragion de 0,041 T, il

apparait plusieurs pics comme le montre la figure 1V.32.
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Figure IV. 32 : Résultats cristallographiques sur Corindon sous une induction de 0,041 T

Sur cette figure, les pics notés &n, ne correspondent pas aux phases connues
SmCg, SmCo; ou SmCo;7 susceptibles d’étre formées ni aux éléments Samarium, Cobalt et
aux oxydes dérivés. Ce sont vraisemblablement des composés non répeatote3oint

Committee on Powder Diffraction Standad€PDS). L’identification est donc impossible.

L'influence du substrat est encore une fois confirmée, méme sdtiifbyisé n'est pas

atteint.

Les analyses magnétiques n’ont pu étre menées en raison des dimgesisumisstrats
(5 mm par 5 mm) inadaptées a notre cellule de mesure. Les andéysemposition donnent

des résultats identiques a ceux obtenus sur les substrats Silicium.
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IV.7.4Conclusions et discussion

Les résultats obtenus sur les trois types de substrat différents montrentagpakréte
possible, avec les moyens mis en jeu, d’orienter 'axe ¢ des sndilfiage de Samarium

Cobalt perpendiculairement au plan des substrats. Trois conditions sont ici pourtast réunie

- un choix de substrats en théorie bien adaptés, susceptibles de fawoeisgitaxie

avec axe c perpendiculaire au plan (paragraphe IV.1.2),
- Il'application d’'un champ in situ lors de la phase de dép6t, connue comme dil;ace

- lutilisation d'une technique de dépdt, la pulvérisation radiofréquence nragnét
connue pour favoriser la mobilité des especes a la surface dastsBs6] et donc
favoriser la cristallisation d’'une part, et d’autre part laagdpction dans les couches

des rapports stoechiométriques de la dibjle

Une théorig10] conteste pourtant I'efficacité de I'application d’'un champ pendant la
phase de dépbt: elle est fondée sur la comparaison entre I'énergdeec@an([10], qui
caractérise l'interaction entre un moment magnétique et I'induappfiquée, d’'une part, et

I'agitation thermique d’autre part. Cette énergie vaut, pour un magnétdaolde.

(Ug =9,274107* JIT) :

E; =pgHoH oU poH = B vaut dans notre cas 0,04 T. L'énergie de Zeeman
correspondante, qui mesure la faculté d’'un magnéton de Bohr a s’oreetdag ldu champ

appliqué, est égaled, = 9,27410°.0,04=370107J.

Cette valeur est a comparer a l'ordre de grandeur de l'agitdte@migue a
500°C (773 K) par exemple§2: kT = g 1,38107%.773=160.10"%J, qui est 40000 fois plus

importante. Ainsi, cette théorie simple implique qu’il est tréfficde d’obtenir une
orientation dans un champ.

Cependant, nos résultats apportent une contradiction a cette conclusion. En
effet, si I'orientation souhaitée n’a pas été obtenue, il n’en pastenoins que I'apparition de
deux raies, a la place du pic (110) du Cobalt et leur disparition aux iomhiet élevées »
indiquent qu’il y a bien une influence du champ appliqué sur les propriétesdeche. Ces

observations sont corroborées par des résultats obtenus par Mar¢Mérité
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V.8 Influence d’un recuit

La littérature montre que les recuits ont une influence netti&astristallisation des
coucheg12]. Nous avons opéré de deux facons : nous avons d’abord effectué des recuits lents
en four classique puis nous avons tenté des psewdds in situ : apres la phase de dépoét et
un refroidissement lent, les substrats sont portés a haute tampéitans I'enceinte ele

méme en présence d’une induction magnétique. Les résultats obtenus sont préapraés ci

IVV.8.1Recuits lents en four classique

Les dépbdts réalisés sur Si(111) et Si(100) ont été recuits dans les conditionssuivante
- les rampes de montées et de descente valent 600°C/h,
- latempérature du palier est égale a 850°C,
- le palier dure 2 h,
- le gaz utilisé dans le four est I'’Argon (a une pression de 1013 hPa) en

raison de sa neutralité chimique.

IV.8.1.1 Dépébts sur Si(100)

IV.8.1.1.1Aspect des dépbts apres recuit

Le recuit induit sur la surface des dépobts des contraintes imgstdinén résulte un

aspect craquelé (figure 1V.33) et une adhérence tres fragilisée.
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Figure 1V. 33 : Etat typique des dépbts apres recuit en four classique
Cette image est a comparer a la figure 1V.19 représentant géts a@n recuits, qui

sont caractérisés par une grande homogénéité et I'absence de craquelures.

IV.8.1.1.2Résultats cristallographiques

La figure IV.34 présente la structure de trois dépbts réalisésSigL00) a des
températures de dépbt allant de 300 a 700°C (d = 4 am= @4 Pa) et recuits ensemble.
Nous avons reporté le diagramme de diffraction de la cible (lesllés d’intensité sont

arbitraires). De ces diffractogrammes, nous pouvons conclure que :

- les recuits rendent les dépots tres polycristallins,

- seul un pic de la cible peut apparaitre, le (111) ; il reste évidamenvalider ou

invalider cette observation par des mesures magnétiques.

Aprés vérification avec les fiches JCPDS de Co, de Sm, de S@€&mCoy, et de
SmCoy7, et des différents composés a base de Samarium et de Cobaltonstetons
gu’'aucune fiche n’est satisfaisante. Il semble par contre que nous fayorésun mélange
d’oxyde CoO et Cg¢D, dont les pics sont indiqués sur la figure 1V.34. Deux pics a 46,5t
48,5° n'ont pu étre formellement identifiés. Rétre sontls dus a une réaction avec le

substrat.
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IV.8.1.1.3Propriétés magnétiques des dépbts apres recuit

Les propriétés magnétiques de ces dépodts avant recuit ont été geesgans le
paragraphe IV.2.3. Apres recuit, toutes les couches deviennent compléaenagmiétiques,
c’estadire gu'aucune hystérésis n'est détectable. Nous sommes donc vraidembla en

présence d’'une solution solide amagnétique.

IV.8.1.1.4Composition des couches recuites

Nous ne constatons aucune modification dans la composition des couches apres recuit.

I\V.8.1.2 Dépbts sur Si(111)

L’effet du recuit sur Si(111) est tout a fait comparable a addserve sur Si(100). A
titre d’exemple, la figure V.35 montre cet effet sur deux dépdbtssédadans les mémes
conditions (ici, a 300°C) mais sur les deux substrats Si(100) et Si(ALX).autres
températures de substrat, les résultats sont également congpatalite ceux des substrats,
nous retrouvons les mémes pics de diffraction. Tous les dépbtsgéalis8i(111) et recuits

sont également amagnétiques
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Figure IV. 34 : Influence d’un recuit sur la cristallographie des dépots réalisé$lfd)S
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Figure IV. 35 : Effets d’un recuit sur deux dép6bts réalisés a 300°@ssubstrats Si(100) et
Si(111)

IV.8.1.3 Conclusions sur les recuits lents en four classique

Les recuits lents n'apparaissent pas comme la solution idéaledponombreuses
raisons. Tout d’abord, tous les dépbts recuits deviennent amagnétiques, ce qui est étidemme
rédhibitoire pour I'application visée. De plus, la maitrise de dacttre cristallographique
n'est ici pas possible : les couches semblent étre un mélange @s,pdvaparticulier deux
oxydes de Cobalt. Or nous souhaitons obtenir des dépoéts texturés (et mdigrsta
possible). Enfin, en raison également de I'application visée, lesdgemnt & manier avec
précaution : en technologie MMIC, la plupart des circuits craigneédéestions importantes

de température.
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I\VV.8.2Pseuderecuits sous champ in situ

Nous avons vu dans le paragraphe précédent que les recuits semblentlaendre
couches polycristallines. Pour contrer cet effet, nous avons essayéaqliapphe induction
magnétique lors de la phase de recuit. Cela est technologiquementiliepdass le four
classique utilisé préecédemment. Nous avons donc tenté de recuire nuosscenes champ in
situ, c’esta-dire en chauffant nos couches sous champ a haute température, eiscka apr

phase de dépot et un refroidissement sous vide.

Des essais ont été effectués a des températures de recuit de 600°C et 800°Gpendant
minutes. Aucun effet cristallographique n’a malheureusement pu étré¢, iQdeice soit sur
Si(100) ou sur Si(111). Cela tient sans doute au mode de chauffageaiblesaldrée et a
'absence d’atmosphére gazeuse dans I'enceinte lors des gseuds. |l est donc tres
difficile de comparer les recuits et les pseuécuits.
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V Conclusion générale sur les dép6ts de Samarium
Cobalt

Dans ce qui précéede, nous avons montré que la maitrise, sous forme lies coles
aimants de type Samariu@obalt est extrémement difficile. Ce type de matériau n’est donc
finalement pas un bon candidat pour « polariser » magnétiquement une couchieedioiet
dans les dispositifs nemeciproques. Deux principales raisons expliquent les difficultés

rencontrées.

Tout d’abord, le diagramme de phase-So présenté dans le paragraphd.2 de la
premiére partie, est un diagramme fort complexe (et non encorditi¢fid]). En particulier,
les nombreuses solutions solides susceptibles d’étre formées nisdavpas la maitrise de
la stcechiométrie des alliages. De plus, le fait que le prinaipant industriel, SmGpsoit
métastable dans les conditions normales fait qu’une trempe est nécessdieddaéalisation
des couches. Cette trempe est expérimentalement impossible sldépd¢s par pulvérisation
radiofréquence magnétron en raison des conditions de pression particulietes technique

de dépbt : on ne peut tremper sans casser le vide.

Ensuite, la technique de pulvérisation radiofréquence avec une seuleneilpeut
favoriser des rapports atomiques identiques dans la cible et damtd®es. Nous avons vu
en effet par I'analyse en dispersion en énergie des rayons X quiteewne nette
pulvérisation préférentielle du Cobalt au détriment du Samarium. &3¢lan contradiction
avec certaines théori§®, 6] soutenant que les couches réalisées avec cette technique ont une
composition voisine de celle de la cible. Une solution envisagealkeréstlisation de cibles
enrichies en Samarium, ce qui nécessite I'appui d’'un laboratoirekpe&cians la réalisation
des alliages et capable d’élaborer, a partir de ces alliagesibiies de pulvérisation de 5 cm
de diametre, suffisamment denses pour supporter la puissance radimfeguee autre
solution est la conception d'un dispositif de-mavérisation a deux cathodes, I'une de
Samarium et l'autre de Cobalt. Le probleme de la maitrisgplases des alliages dans la

couche restera cependant entier.
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Ce travail a également permis de relancer le débat swetl@fine induction magnétique
in situ sur la croissance et l'orientation des couches. Si nous n'@&snpu orienter les
couches, nous avons cependant constaté qu’'un effet incontestable sutusestxiste : les
diagrammes de diffraction ont été fortement modifiés par un changmétigue. Le but

recherché n’est cependant pas atteint, ce qui pondeére les conclusions précédentes.

Néanmoins, en I'état, il y nécessité de rechercher d’autresaswuplus satisfaisantes
pour atteindre nos objectifs. Dans la cinquiéme partie, nous allonsnteréses résultats
obtenus par pulvérisation d’'une cible de NéodyeeBore de composition nominale
Nd.Fe,B. Ce matériau a I'avantage (voir paragraphe 111.2.2 de la prempante), d'étre

stable a température ambiante.
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Cinguieme partie : étude des couches de

NéodymeFerBore

144



Dans cette partie, nous présentons des travaux préliminaires surngtene de dépbts
réalisés a partir d'une cible de Néodyfe-Bore. Nous avons vu, dans I'étude bibliographique de
la premiére partie, que, méme s'il existe des problemes coroxyation, plusieurs articles
relevent des orientations cristallographiques avec I'axe c¢ faeifgendiculaire au plan des couches.
Cela nous est indispensable pour les applications que nous visons.Nous avonglus,, gige les

résultats sur Samariu@obalt sont décevants.

Cette étude, méme si elle n'est pas aussi systématique dgienesiée sur les Samarium
Cobalt, permet de mettre en évidence I'influence de certains paemte dépots sur les propriétés

cristallographiques et magnétiques de couches de Néeldgnizore.

Ces couches ont été réalisées dans I'enceinte de dépdt modi§éat@eesur la figure 1V.4
de la quatrieme partie. Les caractérisations ont été rémlis¢éec les moyens détaillés dans la

troisieme partie.
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|  Cible de pulvérisation

Nous disposons d’'une cible frittée, fournie par la société INLANIREBE, de diamétre 5
cm, d’épaisseur 3,25 mm et de composition nominald-&¢B. Ses principales caractéristiques sont

détaillées dans la suite.

|.1 Diagramme de diffraction de la cible

Le diagramme de diffraction est reproduit sur la figure V.1.
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Figure V. 1 : Diagramme de diffraction de la cible de pulvérisation

Comme on peut I'observer, la structure de la cible ne présentequashtiition particuliere :
elle est polycristalline. Il nous est impossible d’'identifier lsudiagramme de diffraction toutes les
réflexions en raison de leur nombre et des différences d’intemsltés/es. Dans le cas de fortes
intensités fortement rapprochées, il peut y avoir chevauchement de€'pgtsle cas a 44,5° ou les
plans (331) et (006) diffractent.

Toutes les réflexions sont reportées, en fonction de l'arglde2diffraction, sur la fiche
JCPDS de NgFe B présentée sur la figure V.2 ; cette fiche servira de référdans la suite de

I'étude.

Les pics qui nous intéressent plus particulierement, en raison m@idation visée, sont
notamment le (004) a 29,243°, le (006) a 44,500° et le (008) a 60,645°. lls ne sonibpessius le

diagramme de diffraction.
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|.2 Propriétés magnétiques

Il est inenvisageable de réaliser des mesures magnétiques Ghielaans en prélever un
échantillon. Cela la détruirait a coup sir. Pour cette raisonéfi@sences utilisées sont celles de la
littérature[1], présentées dans la premiere partie, -Gatite des aimantations a saturation de 1,6
Tesla et des champs coercitifs d’environ 1200 kA/m. On peut considérey, du diagramme de
diffraction, que la cible est globalement isotrope : il en résutimnee nous l'avons vu dans le
paragraphe 1.2 de la quatriéeme partie, que l'aimantation de la edbtleégale a la moitié de

'aimantation du méme matériau massif orienté, soit environ 0,8 Tesla.

1.3 Analyses de composition

L’'analyse en composition de la cible a donné des rapports atomiques de/N67 a 7,83
pour un rapport théorique de 7. Le Bore, en raison de son faible numéro atomi@gie,
malheureusement pas détectable avec notre systeme. Nous avons vuqiaigdme partie que
I'erreur introduite par la mesure est de 10 %. Les rapports obtdfaremti d’au maximum 12 % par
rapport au rapport théorique. Nous pouvons donc considérer que la cible a une tcampasinale
Nd.Fe 4B.
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Il Propriétés des couches réalisées

Nous avons vu dans I'étude bibliographique de la premiére partie que, pcoutdes de

NéodymeFerBore, les protocoles expérimentaux conduisant a des résultats e¢sessnt

généralement moins lourds que pour les couches de Sarraobatt[2].
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Nous avons donc tenu compte, pour notre étude, des indications contenues taretladi;

les conditions expérimentales retenues sont les suivantes

- une pression d’Argon de 0,8 Pa,

- une distance ciblsubstrat d de 4 cm, c’eatdire que les substrats sont situés a la base du
solénoide (voir paragraphe Ill.1 de la quatrieme partie),

- une puissance radiofrequence de 50 W qui permet de protéger la cibtnfliés thermiques

entre plasma et refroidissements de la cathode (voir paragraphd e la quatrieme
partie).

Dans I'ensemble de I'étude, les épaisseurs déposées sont ded®rtipen pour une durée

de dépbt de 30 minutes. Les couches sont toutes adhérentes et résistent bien au test du « scotch ».

II.1 Influence de la température du substrat

[I.1.1 Structure cristallographique des couches

Les résultats obtenus sur Silicium orientés (100) et (111) sontéssunt les figures V.3 (a)
et (b).

Sur les substrats Si(100), les diagrammes de diffraction montrentoqgtes les couches
déposées a une température de substrat inférieure a 500°C sont ambrpbBesC, il apparait
nettement un pic trés intense a 44,65° pouvant étre le (006).8e )] ce qui signifierait que I'axe
de facile aimantation est perpendiculaire au plan de la couche :obgatif serait alors atteint. Ce

pic peut correspondre également a la raie (110) du fer. Seulemdbses magnétiques vont
permettre de trancher.

Sur les substrats Si(111), le méme phénomene est également obpartie de 500°C. La
finesse et I'intensité du pic a 44, 65° apparaissent cependant moins nettes que dates3(¢88) :
le substrat semble donc avoir une légére influence sur la ¢stiaih. Aux températures inférieures
a 500°C, il est important de noter que la bosse entre 40 et 45° sur ®gfldjtefact classique que
nous avons déja évoqué dans I'étude sur les Sam&@abalt : il ne s’agit donc vraisemblablement
pas d’'une amorce de cristallisation correspondant au pic a 44,65°.cCastsi la connaissance des

propriétés magnétiques des couches qui va permettre de conclure.

L’étude de l'influence de la température du substrat a été ndenge autre pression
d’Argon (0,4 Pa) et a donné rigoureusement les mémes résultats.
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Figure V. 3 : Structure des couches en fonction de la température tatsailome pression de 0,8 Pa
sur (a) Si(100) et (b) Si(111)

11.1.2 Propriétés magnétiques

Dans la suite, toutes les mesures magnétiques sont effectuéesmalamp appliqué

paralléle au plan des couches. En effet, aucun signal n’est détecté avec un champ peaipzndicul

La figure V.4 montre I'allure des cycles d’hystérésis obtenus dgme&$ente étude. C'est la
signature typique d’un matériau doux : le champ coercitif de ce cgcle % kA/m) est en effet tres
faible par rapport a celui d’un aimant (plusieurs centaines a piasiglliers de kA/m). Les valeurs,
reportées sur la figure V.5, n’excedent pas quelques kA/m et I'imkrtabsolue de 5 kKA/m est ici

tres visible : les limites de sensibilité de I'appareil sdigirtes. On ne peut pas dégager de loi
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Figure V. 4. Cycle typique obtenu lors de I'étude en température a T = 600°C

Au vu de ces valeurs et de la forme du cycle d’hystérésis,dlastjue nous avons affaire a
des matériaux doux : on n’est donc pas en présence de la phase magnéticpud Naais tres
certainement de la phase cubique centrée du fer (fiche JCPD3187Aussi, I'interrogation en

suspens sur l'identité du pic a 44,65° est résolue : il s’agit tres certainement du (110) du Fe
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Figure V. 5 : Evolution du champ coercitif des couches en fonction de la température de substrat
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11.1.3 Composition des couches

L’évolution du rapport atomique Fe/Nd est reporté sur la figure V.6.

Rapport atomique Fedd
=

g .
+5i(100)

7 = Si111)

5 : : : : :

150 250 350 440 550 650 750

Température de substrat (°C)

Figure V. 6 : Evolution du rapport atomique Fe/Nd en fonction de la température de substrat
Ces valeurs viennent confirmer les conjectures évoquées dans leapheagrécédent. En
effet, le rapport atomique Fe/Nd fluctue autour de la valeur 15 quand la températuri yarigonc
un grand exces du Fer par rapport au Néodyme dans nos couches puisque Istaapbimétrique
est 7. Il y a certainement un phénomene de pulvérisation préféredielfer au détriment du
Néodyme. L'efficacité de pulvérisation du Néodyme est inconnue etdzeler vaut 42,9 nm.niin
sous Argon{3] (énergie des ions Argon : 500 eV ; densité de courant dans la cible /cinfhA.a
quantité de Bore n’étant malheureusement pas connue, il est didfiécidiéterminer précisément la

composition des couches.

I1.2 Influence de la pression de pulvérisation

Afin d’étudier 'influence de la pression de pulvérisation, nous avons ateidiéposer nos
couches a une température de substrat de 500°C, uniqguement sur Si(100), pesgue c

température la plus faible a partir de laquelle les couches semblent biglfisgredt sur ce substrat.

[1.2.1 Structure des couches

Les diagrammes de diffraction obtenus sont représentés sur la ¥igur&n plus du pic
(100) du Silicium et de l'artefact @@2= 34°, seul apparait le pic (110) du Fer a 44,65°. A une
pression d’Argon de 1,3 Pa, ce pic disparait: les dépbts sont alors twnguieé amorphes.
L’interprétation que nous avancons est la suivante : a cette prefsio@e(par rapport aux pressions
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de pulvérisation usuelles), les libres parcours moyens des atomtss éje la cible se trouvent
fortement diminués. Leur énergie cinétique s’en trouve amoindrierévdéa sur les substrats et, par

conséquent, leur mobilité a la surface des substrats, ce qui empéche d’amoistatlisation.

11.2.2 Propriétés magnétiques des couches

Lorsque la pression d’Argon varie entre 0,4 et 1,3 Pa, le champ coestigsensiblement
constant, de 'ordre de 3 kA/m, ce qui traduit le caractére doux deoaebes. Il est intéressant de
noter qu'a 1,3 Pa, pression a laquelle on a observé la disparition du picd{LE®r, aucune
modification particuliere des propriétés magnétiqgues n’apparait.p@atas’expliquer par I'extréme
douceur des couches: pour ces valeurs de champs coercitifs tress,fdéd limites de
I'hystérésismétre sont proches. Il est vraisemblable qu’'une couche tiotoete de Fer et une
couche amorphe (c’estdire pour laquelle aucun pic n'apparait apres analyse au diffraceometr
BraggBrentano) composée également d’atomes de Fer présentent desltydEsésis que I'on ne

peut pas différencier.
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Figure V. 7 : Diagrammes de diffraction des dépdts en fonction de la pression d’Argon

11.2.3 Composition des couches

Le rapport atomique Fe/Nd évolue peu lorsque la pression d’Argon augmente et rggie com
entre 14 et 15.
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I1.3 Influence d’une induction pendant le dépot

Dans ce paragraphe, nous présentons I'étude de I'influence d’'une induciilnpenslant la

phase de dépot sur les propriétés des couches. Cette étude n’est la encore pas exhaustive.

[1.3.1 Structure des couches

La figure V.8 montre I'effet d’'une induction de 0,045 Tesla sur la sirectles couches
déposées sur Si(100) (a) et Si(111) (b) pour une température de bSOACC et une pression de
0,8 Pa. Les conclusions sont les mémes que dans le cas des couchsmudensobalt : I'effet
d’une induction, méme si ce n'est pas celui recherché, est inctideditapparait sur les deux types
de substrats un élargissement net du pic (110) du Fer a 44,65° : la cdudbecedépendante de
I'induction appliquée. La encore, malgré I'agitation thermique, le champ ebleents magnétiques

interagissent (voir paragraphe 1V.7.4 de la quatriéme patrtie).

L'influence d’une induction in situ a également été testée sur dudtsdéalisés a des
températures inférieures a 500°C (300 et 400°C) : les dépbts, amorphaksende d’induction,
sont toujours amorphes sous une induction de 0,045T. L’induction in situ n’agit strudéure

cristallographique des couches gu’a partir d'une température seuil (ici 500°C).
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Figure V. 8 :Effet d’une induction de 0,045 T a 500°C et 0,8 Pa sur Si(100) (a) et Si(111) (b)

11.3.2 Propriétés magnétiques et composition des couéadisées sous induction

Les propriétés magnétiques des dépbts réalisés sous une induction dergeGHiiérent pas
de celles des mémes dépbts réalisés en I'absence de champaimgs coercitifs sont toujours tres

faibles (de I'ordre de 4 kA/m). Les aimantations a saturation varient entre 1 eslg2 Te

Le rapport atomique Fe/Nd n’est quant a lui pas modifié par une indaetiop45 T. Il reste

compris entre 14 et 15.

II.4 Effet de I'épaisseur des couches sur leur structure

Il est intéressant de savoir si la texture d’'une couche peunétidiée lorsque son épaisseur
augmente. En effet, dans certains cas comme celui de couchedeétrimées réalisées dans
'équipe C2M [4], deux couches réalisées dans les mémes conditions expérimentakes, ma

d’épaisseurs différentes, peuvent ne pas avoir la méme structuphéBemene a une importance
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cruciale dans les dispositifs hyperfréquences intégrés ou I'épaetsieustructure des couches sont
fondamentales.

Nous avons donc réalisé, sur Si(100) et Si(111), deux séries de dépobts asiop gh&sgon
de 0,8 Pa, une température de substrat de 500°C et une puissance radi@&frégmEnd/ mais a des
durées de 15 minutes, 30 minutes, 1 heure et 3 heures (figure V.9). Lesedmarespectivement

déposées sont : QyBn, 1,0um, 1,9um et 5,6um.

Ces diagrammes de diffraction montrent, sur les deux types de sulgsieapour une
épaisseur de 04am, les dépbts sont amorphes. Dans une gamme d’épaisseunda b,6um, les
couches présentent I'orientation (110) du Fer quel que soit le type deasubsstcaractere amorphe
des couches de faible épaisseur est sans doute di a des problemmatiadantre les parametres

de maille du Fer et ceux du Silicium.

En ce qui concerne les champs coercitifs, aucune évolution notableob&st/ée
lorsque I'épaisseur augmente : ils restent tres faibles, dkd’'die 3 kA/m sur Si(100) et 2 KA/m sur
Si(111). Tous les dépbts sont donc extrémement doux d'un point de vue magnétique. Les

aimantations a saturation varient entre 1,2 et 1,5 Tesla.

Enfin, la composition du dépbt n’évolue pas lorsque I'épaisseur augmente.

1.5 Effet d'un recuit

Nous avons vu dans la premiere partie que les recuits favorisentlgémemt I'apparition de
la phase NgFe4B [5] : quelques essais de recuit ont été réalisés sur des couches présentant le
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Figure V. 9 : Evolution de la structure des couches en fonction de lessémae sur (a) Si(100) et
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pic (110) du Fer & 44,65°.

Les conditions que nous avons choisies sont les suivantes

- une rampe de montée en température de 10°C par minute,
- un palier a 850°C d’une durée de 2 heures,
- une rampe de descente de 10°C par minute.

L’atmosphére gazeuse du four est de '’Azote sous une pression de 1018 bRaix

de ce gaz s’explique par sa relative neutralitéawss du Fer, du Néodyme et du Bore.

Les analyses cristallographiques sont présentés sur la figure V.10gsodépots réalisés sur
deux substrats différents, a une pression de 0,8 Pa et une températubstes de 500°C,
puis recuits. Il ressort tout d’abord que les cristallisations somparables sur Si(100) et
Si(111) : tous les pics repérés par des pointillés sont présenés sleux types de substrat.
Leur intervention est donc ici négligeable sur la cristallisatios dépbts recuits. La
confrontation de ces pics avec les fiches JCPDS montre qu'ild@entaractéristiques de
I'Hématite, de formulen-Fe,O3: nous sommes donc en présence d’Hématite polycristalline
puisque la majeure partie des pics théoriques apparaissent igi.e§etorroboré par la
coloration rougeatre des dépots recuits : c’est la signature bien cdesu@xydes de Fer.
Une adsorption d’atomes d’Oxygéene a vraisemblablement eu lieu avarddliotion des
couches dans le four de recuit ; le Fer, le Néodyme et la phasedsont connus pour

craindre I'oxydation de I'air (voir le paragraphe Ill.2 de la premiére partie).
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Figure V. 10 : Effet des recuits sur Si(100) et Si(111)

Tous les dépébts recuits sont completement amagnétiques.

Le rapport Fe/Nd n’a pas varié aprées le recuit : il reste denatre 14 et 15. La
formation de 'Hématite au détriment de la phaseR€dB conforte les conclusions déja
avanceées dans le paragraphe 111.1.3 : il y a un défaut de Néodyme dans les coucipgopar
au Fer. En effet, méme la phase parasite FgNai@e en évidence par J.B Y[B] n’est pas

formée ici.

Au vu des résultats précéedents, il apparait que la phase recheyichéeB, est

absente des couches réalisées. Ce phénomeéne peut s’expliquer de plusieurs:maniéres

- soit par un défaut de Néodyme dans les couches, ce qui empécheraiatohn de la
phase recherchée, hypothése précédemment avancée dans le cas diesnSama
Cobalt,

- soit par une réaction des atomes de la couche avec le substrat de Hiljcium

- soit par un phénomeéne d’oxydation d’'une des especes pulvérisées lors de ldgphas

dépbt, ce qui empécherait alors les atomes de Néodyme de se lier au substrat.
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La premiere hypothése peut étre vérifiée par I'utilisation d’ubke de pulvérisation
enrichie en Néodyme. La seconde peut I'étre de deux facons : soiitpesation d’'une sous
couche faisant office de barriere de diffusion entre substrabtusthe magnétique, soit en
réalisant des dépbts directement sur des substrats métalliqmfes. db peut réduire les
problemes d’oxydation, mis en évidence dans le paragraphe 1.5 par la idornokst
I'Hématite apres recuit, en réalisant les dépbts a températabiante. Une température de

substrat élevée favorise en effet ces phénomenes d’oxyi#tion

1I.6 Dépodts complémentaires

Dans la suite, nous allons tout d’abord présenter les résultats obterdes substrats
de Molybdéne et de Silicium recouvert d’'une soasche de Titane. La cible utilisée est celle
décrite dans le paragraphe |, de compositiopFsdB. Pour les raisons évoquéesdeissus,
les dépbts sont réalisés a température ambiante.

Le probléme possible du défaut de Néodyme dans les couches ne peut, giétitea |
tranché qu’'a l'aide d’'une cible enrichie en Néodyme. Les résubatsitsprésentés dans le

paragraphe 11.6.2.

11.6.1 Dépobts avec la cible frittée de b 4B

Les dépbts présentés dans ce paragraphe ont été réalisés dans les conditions: suivantes

- une température de substrat de 23°C au début du dépot, afin d’atténuer I'oxydation,
- une puissance de pulvérisation de 50 W,

- une distance ciblsubstrat de 4 cm,

- une pression d’Argon de 0,8 Pa,

- une durée de dépdt de 30 minutes, ce qui donne une épaisseur d’emiton 1

Afin de favoriser la formation de la phase )Neé 4B, tous les échantillons ont subi un
recuit rapide dans un four a lampe (palier a 620°C pendant une minufee, danrmontée de

820°C par minute ; rampe de descente de 280°C par minute).
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11.6.1.1 Dépbts sur un substrat de Molybdéne

Les couches déposées sur Molybdene sont toutes amorphes avant re@ppdre r
atomique Fe/Nd vaut avant et aprés recuit 12. L'excés de Fer amet@étidu Néodyme

précédemment constaté est remis en évidence ici.

Apres un recuit rapide, La phase alpha du Fer est formée (figure Cdrifrairement
aux résultats exposés dans le paragraphe 11.5, il ressort donc qu'urrapiétprécédé d’'un
dépdt a température ambiante n’entraine pas la formation de phasegsoxjdé-er
('Hématite par exemple). Nous mettons donc ici en évidence quidrégrable de faire les

dépbts a température ambiante pour éviter I'oxydation du Fer.
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5 ]
£ 200 T
S Pios  |Fic 33104
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Figure V. 11 : Effet d’'un recuit rapide sur une couche déposée sur Molybdéne

Il ressort également de ce diagramme quatre pics, difficiles a iderdifieeffement, a
23,32°, 29,28°, 31,04° et 40,32°. La premiere raie ne peut étre identifiée fornmell&es
trois dernieres pourraient correspondre a trois raies fortes gDl respectivement les
réflexions (004), (301) et (322). Il est cependant tres difficile dectrer en raison de la
faiblesse du signal. En outre, les décalages observés par rappiicha BCPDS (figure V.2)
pourraient s’expliquer par des substitutions atomiques (du Molybdéne par exempla)deu se

la maille NdFe;4B.

La réponse magnétique de ces couches, mesurée en appliguant un champ

paralléelement a son plan, est caractérisée par un champ €odecti KA/m et par une
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aimantation a saturation de 1,4 T: ce sont les caractéristiquEsrddont le cycle a été

présenté préecédemment sur la figure V.4.

11.6.1.2 Dépbts sur Silicium avec scaesuche de Titane

Afin de valider ou dinvalider I'hypothése d'une réaction entre la coudhée e
Silicium, nous avons déposé une couche de 200 nm de Titane par pulvérisdmtiqoat
magnétron. Ce choix s’explique par les propriétésdifftision de ce métal ainsi que par son

effet favorable sur le champ coercitif des coudBgs

Avant recuit, toutes les couches sont amorphes. Le rapport Fe/Nd est égal a 12 avant et

apres recuit.

Le diagramme de diffraction des couches recuites est présenta figure V.12,

comparé aux résultats obtenus sur Molybdéne.
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Figure V. 12 :Comparaison des résultats cristallographiques obtenus sur Mo et sur Si/Ti

Ce diagramme appelle deux remarques. Tout d’abord, il apparait un décalagieeangula
20 = 0,2° entre les trois pics théoriques (110), (200) et (211) du Fes etcke obtenus a
44,8°, 65,8° et 83° sur NdFeB/Ti/Si. Il en résulte que dans ce cas, ceasedt Fer alpha

qui est formé mais une solution solide tres proche ou quelques atonfesr admt été
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substitués. Ensuite, des amorces de pics, notés (1), (2), et des pgg3No(4), (5) et (6)
apparaissent respectivement a 22,88°, 24,84°, 27,44°, 31,36°, 48,32° et 58,64°. Le pic (1)
pourrait étre la réflexion intense (210) de.N&l4B, le (2) la (202), le (4) la (301), le (5) la
(413) et le (6) la (513). Le pic (3) n'est lui pas identifiable felfement. Le décalage observé
entre la fiche JCPDS (figure V.2) pourrait s’expliquer par une subisti atomique dans la
maille N&bFe 4B.

L’hystérésis obtenue parallelement a la couche est caragiéistiun matériau doux
avec un champ coercitif de 1,3 KA/m et une aimantation a saturatibit .dées résultats sont

trés voisins de ceux obtenus sur un substrat de Molybdéene.

11.6.1.3 Dépots directement sur Silicium (100)

Les propriétés des dépbts réalisés directement sur Si(100) onétédéjétudiées
précédemment dans les paragraphes Il.1 a Il.4. Les résultats @sesemessous sont
complémentaires, puisqu’ils concernent des dépodts réalisés a tampémbiantes puis
ayant subi un recuit en four a lampes. Ces dépdts sont tous amorphegeauéinet
amagnétigues avant et aprées recuit. La figure V.13 représentgiamiae de diffraction des

couches obtenues.
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Figure V. 13 : Effet d'un recuit rapide sur une couche déposée sur Si(100)
Sur la figure V.13 sont superposées les positions angulaires etelesitiésg relatives
des pics (110), (210), (211) et (321) du compose FeSi (fiche JCRD3IO3R Les intensités

163



relatives des pics obtenus sont du méme ordre que ceux de la fichecdllgdéangulaire
constant de I'ordre de 0,2°. Il semble donc que le composé formé soit utiessblide FeSi
non parfaitement stoechiométrique. Il y a donc manifestement unemnéastre le Fer et le
Silicium. Cela est corroboré par les analyses magnétiques puisgoeulehes recuites sont

amagnétiques, ce qui est normal car FeSi n’est pas un composé magnétique.

Les différentes couches réalisées présentant a nouveau un netdééNgodyme, il
nous a semblé nécessaire, pour favoriser la formation de la phgseRdd’utiliser une
cible enrichie en Néodyme. Les résultats obtenus sont présentés dans le paragraphe 11.6.2.

11.6.2 Dépbts avec une cible enrichie en Néodyme

La cible de pulvérisation dont nous disposons a été fabriquée par ledaieotauis
Néel de Grenoble. Sa composition nominale, lors du coulage, estFsd B-s ce qui
donne un rapport atomique Fe/Nd de 4,45. Les calculs, effectués en extrigmla@sultats
obtenus avec la cible initiale (paragraphe I), montrent, en effetejteecomposition permet

d’espérer un rapport steechiométrique Fe/Nd de 7 dans les couches.

Contrairement a la cible précédente, celle’est pas frittée mais coulée, ce qui

augmente sa résistance a la température et aux chocs.
Une analyse EDX a donné un rapport Fe/Nd égal a 5,7.

L'utilisation de cette cible a pour conséquence une mauvaise d’adhéesceuches
lors des dépots sur des substrats a 23°C. Une température de 200°Cdpesiaftanchir de

ce probléeme. Les résultats présentés dans la suite ont tous été réalisés ainsi

[1.6.2.1 Dépbts sur un substrat de Molybdene
Comme dans les cas précédents, les dépbts réalisés sur Molybdéaensmiies
avant recuit. Leur composition reste voisine de 6 avant et aprés. reaufigure V.14

représente la structure de la couche apres recuit.

Ce diagramme de diffraction montre la présence dans la couchelaska alpha du
Fer en coexistence avec une autre phase. Quatre pics la ¢seattér27,16°, 29,88°, 30,92°
et 40,14°. Elle peut correspondre a la diffraction des plans resp@dify (221), (301) et
(322) de NgFe4B. Un diagramme de diffraction plus ciblé sur ces angles et pkrssitpeut
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permettre de conclure (figure V.15). Les pics théoriques (021), (118)-d) de N@Fe;y
sont reportés ; ils sont décalés par rapport aux pics expérimentaux e@avidn. Il semble

donc que la phase Mek; 7 coexiste. Par soucis de clarté, nous n’avons pas identifié les autre

pics.
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Figure V. 14 : Effet d’'un recuit rapide sur une couche déposée sur Molybdéne
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Figure V. 15 : Diffractogramme résolu dans la gamme angulai&®20
Le cycle d’hystérésis de ces couches recuites laisse appataiy de la mesure

parallele au plan de la couche, une faible coercivité (figure V.16).
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Figure V. 16 : Cycle d’hystérésis obtenu sur des couches recuites sur substrat de Molybdéne
Peutétre esklle due a la phase ke 4B présente dans la couche. Un champ coercitif

de 15 kA/m a ainsi pu étre obtenu, ce qui n'avait jamais pu étre ohipamasant avec la

cible frittée de NgFe;4sB. Cette valeur reste cependant trés insuffisante au vu des tippsca

envisagees.

[1.6.2.2 Dépot sur un substrat de Silicium recouvert d'une ®oughe de Titane

Les couches réalisées sur Si(100) recouvert d'unecmuhe de 200 nm sont toutes
amorphes avant recuit. Le rapport atomique Fe/Nd est voisin de 6 awapres recuit. La
figure V.17 représente le diagramme de diffraction, comparé aux résultats obtesulsstat
Molybdene. Sur Ti/Si, le Fer semble moins bien cristallisé guimce qui est mis en
évidence par par la déformation du pic (110) et par I'absence du (21Bill@ans, les trois
pics (212), (221) et (301) semblent étre présents sur Ti/Si comnvoslwn diagramme dix
fois plus résolu de la plage -BD° conduit aux mémes conclusions que sur substrat

Molybdene. La phase NMEe ;7 semble étre présente dans la couche.

Les analyses magnétiques donnent une hystérésis imparfaite en raladiaiblesse
du signal détecté par I'hystérésismetre. Le champ coercitéaleshes recuites est proche de

18 kA/m mais l'incertitude sur la mesure est plus grande que précédemment.
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Figure V. 17 : Comparaison de I'effet d’un recuit entre NdFeB/Mo et NdFeB/Ti/Si

11.6.2.3 Dépbts directement sur Silicium (100)

Les couches réalisées directement sur Si(100) sont toutes amagsétvant et apres

recuit.

Les couches sont toutes amorphes avant recuit ; I'effet strudturatecuit rapide est

présenté sur la figure V.18.
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Figure V. 18 : Effet d’un recuit sur une couche déposée directement sur Si(100)

La fiche 381397 du composé FeSi a été superposée sur le diagramme. En patrticulier,
les pics (210) et (211) (respectivement a 45,1° et 49,7°) semblent correspesdr bien a
deux réflexions de la couche, tant d’'un point de vue des intensités elgtiwales angles de
détection. L’hypothese, déja évoquée au paragraphe 11.6.3, d’'une réaction dvdreetele
substrat, semble étre ici confirmée. Elle explique en particldisragnétisme des couches

recuites.

11.6.2.4 Dépébts sur Silicium avec sapuche et sous couche de Titane

Afin de minimiser d’avantage le probleme de l'oxydation des couches, nous avons
déposé sur la couche de NéodyRe-Bore une sucouche de Titane. Les caractéristiques de
la multicouche sont les suivantes

- un substrat de Silicium orienté (100),

- une sousouche de Titane de 200 nm,

- une couche de NdFeB de 1,9 micron déposée en soixante minutes, a 200°C pendant les

dix premieres minutes puis en I'absence de chauffage les cinquante dernieres,

une surcouche de Titane, réalisée-gixu, de 200 nm.

L’ensemble est ensuite recuit dans les conditions décrites au paragraphe 11.6.1.

La figure V.19 représente le diagramme de diffraction de la roultlee obtenue. Sur
cette figure sont reportées la trace des fiches JCPDS g Rl (n°86:0273, en rouge) et
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Nd,O; (n°41-1089, en bleu). Une nette coincidence apparait entre certains pics du
diffractogramme et les pics théoriques,Nel 4B, avec un décalage constant de 0,2° environ.
Nous en avons identifier qu’une partie par soucis de clarté. Pour pifcrufiation, le lecteur

pourra se référer a la figure V.2 et & 'annexe IV.

Ce diagramme montre clairement que la phasg-&iB est présente dans la couche,
en coexistence avec de I'oxyde de Néodyme¥dLe comportement magnétique de cette
multicouche est représentée sur la figure V.20, ou le champ appliqueraile a la surface
de I'échantillon. La forme du cycle est ovoide, ce qui signifie quéndiétillon n’est pas
saturé avec le champ appliqué (6 kA/m). En outre, les valeurs d'aitieansont différentes
en champ négatif et positif, ce qui traduit la difficulté a retauleggrains magnétiques déja
aimantés a saturation. Ces deux comportements sont caractéristiquesatériau tres dur,
ce qui confirme la présence de la phaseRsdB. Des analyses magnétiques en VSM

peuvent permettre de tracer le cycle complet de cette multicouche.

A &
cﬂ: | v
= ="
| N s § °
= 8 Vg
& I a o
g' - | T
| =
:‘E Tiig | | &0,
o g ! |, 8%
g g = | ‘l | ;E |I -
. !J‘EB . | ! ' ST 'I- | GE'
| | & I. | | 1'Ii il * a
Miwlm'i'; ‘J-IJ Wi ':I' | 'I'l ﬁrs""
: ol Wlﬁ.l"ik' W""‘Ihﬁ"ﬁ

Angle de détection 29 (%)

Figure V. 19 : Diagramme de diffraction de la mglbuche Si/Ti/NdFeB/Ti
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Figure V. 20 : Cycle d’hystérésis de la multicouche Si/Ti/NdFeB/Ti

11.6.3 Conclusions de I'étude complémentaire

Ces travaux complémentaires nous ont donc permis d’obtenir, en coexiatetce
Nd,O;, la phase NgFe B sous la forme d'une multicouche Si/Ti/NdFeB/Ti. Aucune
orientation particuliere n’a cependant pu étre obtenue. Cette multicorédente, a priori, les
caractéristigues magnétigues d'un matériau dur. Unecawshe de Titane apparait
indispensable pour éviter la détérioration de la couche magnétique lonecdit :
I'atmosphere d’Argon du four a lampe n’est donc pas une garantie sudfida® dépobts
réalisés en l'absence de suuche ne présentent que des traces de NéBgrigore, en

coexistence, vraisemblablement avec la phasédid

En outre, cette étude complémentaire nous a permis de lever lesdoyikisieurs

incertitudes soulevées lors des travaux antérieurs.

Tout d’abord, I'hypothése d’une réaction entre la couche est le subs8aicden est
confirmée, tant sur la cible frittée que sur la cible couléecdmposé FeSi se forme aprés
recuit rapide, ce qui empéche la formation des phases magnétiquamdequence, il est

indispensable d'utiliser une seasuche, comme du Titane, pour « isoler » couche et substrat.
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Ensuite, une faible température de substrat,-éelte de I'ambiante a 200°C, lors de
dépbts suivis de recuit rapide, limite I'oxydation de la couche. Au comtrees depots
réalisés a 500°C suivis de recuits lents avaient favorisé laafimmn d’Oxyde de Fer
(paragraphe 11.5). Il est donc nécessaire de réaliser les déladterapérature de substrat la

plus basse possible.

Enfin, un manque de Néodyme dans les couches défavorise la formatioplaesda
Nd.FesB. Il semble en effet que cette phase soit mise en évidencddsrdépbts avec la
cible enrichie en Néodyme, tant sur substrat Molybdéne que sucaocise de Titane sur
Silicium. Une augmentation nette du champ coercitif des couchesigaidfre constatée.
Les conclusions sont en revanche beaucoup plus incertaines dans leaastes realisées
avec la cible frittée. Les analyses magnétiques ne montrent paseaas d’augmentation
nette du champ coercitif. Il semble que des cibles enrichies simidispensables pour
augmenter les chances d’obtenir la phasg-BdB et ce conformément & la littérated. Ce
probléme avait été précédemment évoqué dans le cas des Sa@abaln
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Il Conclusion de I'étude préliminaire des dépots de

NéodymeFerBore

Dans cette étude, nous avons donc mis en évidence plusieurs obstadi@sretion
de la phase N#Fe 4B. Plusieurs enseignements peuvent donc étre tirés.

Tout d’abord, I'importance du choix de la cible de pulvérisation pour lsafiah des
couches est fondamental. En effet, la teneur en Néodyme des couclheSegéast
déterminante pour I'obtention de la phase magnétiqu&eé\B. Pour contrer le phénoméene
connu de déficit en Néodymi®], il est nécessaire de disposer d’'une cible enrichie en
Néodyme, si possible non frittée afin de s’affranchir de problemegubl@risation mal
connus.

Ensuite, le probleme de I'oxydation des couches implique gu'il est indidgerda
réaliser les couches a la température de substrat la plws passible et de les recouvrir
d’'une surcouche de Titane protectrice.

Enfin, afin d’éviter une réaction entre couche et substrat, uneceogbe de Titane
est également un impératif. Elle fait ainsi office de barrierediffitision.

Une fois ces obstacles surmontés, nous avons pu formé, sous la forme d'une
multicouche Si/Ti/NdFeB/Ti la phase bk ,B. Les propriétés magnétiques obtenues sont
celles d’'un matériau dur. La couche NdFeB ne présente malheureugEsatiorientation
préférentielle, ce qui empéche pour I'heure d’envisager la polansatagnétique d’une
couche douce de ferrite.

Ces résultats sont cependant porteurs d’espoir et constituent unebsskdde travail
pour parvenir a l'objectif fixé initialement. Plusieurs solutions padentapermettre de
I'atteindre:

- la copulvérisation ou la coévaporation simultanée de Fer, de Bord\&todegme, ou
de combinaisons de ces trois éléments, déja envisagée dans le Samatum

Cobalt pour la maitrise de la stoechiométrie des couches,

- la pulvérisation de cibles fortement enrichies en Néod{@hece qui suppose de

pouvoir fabriquer plusieurs cibles de différentes compositions nominales.
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Des essais pourraient étre envisagées, a court terme,-&mmporation au canon a
électrons. L’équipe C2M s’est en effet dotée trés récemment loin d’évaporation
comportant trois canons a électrons. Il serait possible, en joudatmiissance des faisceaux
électroniques et donc sur les vitesses d'évaporation, de doser sépgdeéM&odyme, le Fer
et le Bore afin d'obtenir la composition souhaitée. Cependant, ce prouéoduit des
chances d’oxydation in situ du Néodyme et du Fer. La maitrise de latfomaes phases est

donc ainsi rendue plus difficile.

77 A

La seconde solution présente les avantages bien connus de reprodudtibitiépobts et
facilité d'utilisation de la pulvérisation radiofréquence magnétroneftat, Nous maitrisons
mieux, désormais, les problémes d’oxydation des couches lors de la ptitvéidsane seule
cible. C’est donc ce process qui semble préférable. Il nécesgiemdant la fabrication de
cibles de différentes compositions nominales et donc I'appui d'un laberateimatériaux.
Nous espérons ainsi, par I'étude systématique des parameétres detdépdecuit, favoriser
I'orientation (O@) des couches de Néodyme-FerBore.
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CONCLUSION GENERALE

L'objectif de cette étude était, rappeldes de réaliser des couches d’aimants
convenablement orientées susceptibles de « polariser magnétiquement » heedecigcrite doux.
L’ensemble couche d’aimadffierrite doux est I'une des voies possibles pour concevoir des dispositifs

intégrés micreondes non réciproques tels que circulateurs et antennes a ferrite.

Dans ce mémoire, nous avons tout d’abord abordé le phénomeéne-dcipoocité
dans les ferrites et sa conséquence principale, I'apparition de deméghdités magnétiques
relatives différentes au sein du matériau. Nous avons présentieugsapplications qui nous
intéressent particulierement, les antennes et les circulateussleurs formes massive et intégrée.
Enfin, une importante étude bibliographique sur les aimants a mis eguexes principaux traits
des SamariunCobalt et des NéodyrieerBore, sous forme massive, puis sous forme de films
minces. Si les premiers présentent une anisotropie planaireedesds peuvent, dans certaines
conditions expérimentales, orienter leur axe facile perpendiculaiteme plan des couches. La
phase SmGpest métastable a température ambiante tandis gul€e@ est stable. Ce dernier

avantage est relativisé par I'extréme fragilité du Néodyme face a I'oxydation.

L'utilisation d'un logiciel de simulation de lignes micamdes nous a permis de
montrer qu’'une antenne a ferrite intégrée, fonctionnant a 40 GHz, avadomportement
hyperfréquence semblable aux antennes a ferrite massives. Ces amtgmmaent ainsi a deux
fréquences voisines, mais différentes, lorsqu’elles sont soumisestlamp magnétique statique. Ce
résultat permet d’envisager des applications autres que lesataumsgl également étudiés sous forme

intégrée.

Dans la quatrieme partie, nous avons tout d'abord montré qu’il est ifnlgossi
d’obtenir des dépbts de Samari@uobalt dotés des propriétés requises, avec le dispositif de

pulvérisation radiofréquence magnétron décrit dans la troisiéme padies avons ensuite présenté
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la mise au point d’'un dispositif de dépdt sous induction magnétique suscegsibi@voriser
I'orientation désirée. Ce dispositif, constitué d’'un solénoide placél'@anginte de pulvérisation, a
tout d’abord été simulé a I'aide du logiciel Flux 2D puis construit. ligises d’induction sont
normales a la surface des substrats et la norme de I'inductiarigine 0,05 Tesla. A l'aide de ce
nouveau dispositif de dép6t, nous avons réalisé des couches de Sa@alritre partir d'une cible

de composition SmGo Nous n’avons malheureusement pas pu obtenir les phases magnétiques
SmCa, SmCo; et SmCo,7 susceptibles d’étre formées. Nous avons mis en évidence, partiiffrac
des rayons X, les plans (110) de la phase alpha du Cobalt. Ce réstétaoafirmé par les analyses
magnétiques : les champs coercitifs obtenus n’excédent pas une cdat&iin, ce qui exclut les
aimants de la famille Samariu@obalt caractérisés par des champs coercitifs de plusieussnaant

a plusieurs milliers de kA/m. En dépit d’'un choix de substrat favortb@oriquement une épitaxie

et de I'application d’'une induction in situ lors de la phase de dépotésalfats n'ont pu étre
améliorés ; les couches dépendent pourtant de I'induction appliquée. Nous rN®hiEypothése

que ces problemes trouvent leur origine dans la métastabilité des@&nm@mpérature ambiante et
dans la pulvérisation préférentielle du Cobalt au détriment du Samarlle est validée par les
analyses de dispersion en énergie des rayons X, qui mettent en évidercesude Cobalt dans les
couches : les rapports atomiques Co/Sm excédent dans la plupart des cas 10 au lieu de 5 attendu.

Les SmCo, pour la réalisation de couches minces d’aimants, n'apparaissactmpase de
bons candidats, nous avons entrepris I'étude d’'un autre type d’aimantsstaivperature ambiante
et pouvant théoriquement orienter leur axe facile perpendiculairemeplibia des couches. Nous
avons donc présenté, dans la derniére partie, une étude préliminaies ssouches de Néodyme
FerBore réalisées a partir d’'une cible frittée de compositiog-blgB, et d’'une cible coulée enrichie
en Néodyme, de composition Nd-ers Brs Plusieurs difficultés ont ainsi pu étre mises en
évidence, par comparaison des résultats obtenus avec les deux cibles, et surtaoriaetson de la
couche avec le substrat, traduite par la formation du composé ee$ddtion du Néodyme et du
Fer in situ et ex situ, et le déficit des couches en Néodyme quaathfzosition nominale de la cible
est NdFe;,B. Les remédes apportés sont I'ajout d’'une smughe et d’'une stoouche de Titane de
200 nm, la réalisation de dépots a faible température de substiat (de 200°C) et I'utilisation
indispensable d'une cible enrichie en Néodyme. Nous avons ainsi pu, sousni& dame
multicouche Si/Ti/NdFeB/Ti, obtenir, aprés recuit rapide sous Arg6A0aC, la phase NHe B

non orientée ; les propriétés magnétiques obtenues sont celles d’un matériau dur.
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Deux enseignements principaux ressortent de ces travaux.

Premierement, le choix de I'aimant s’oriente vers les Néoedyendore. Malgré les
problemes d’oxydation inhérents au Fer et surtout au Néodyme, la phaBeBldprésente
'avantage d’étre stable a température ambiante contrairen®n€Ca. Cela évite une indispensable
trempe in situ, techniquement trés difficile, dans le cas ou nousepdriins a former la phase
SmCag. Nous avons pu constater, dans I'étude bibliographique et dans nos travaugmiextr
difficulté a manier les alliages S@o sous forme massive et davantage encore sous forme de
couches. Le diagramme de phaseGonp modifié pour la derniére fois par Laurent Catdldon’est
d’ailleurs pas connu définitivement. Les problemes d’oxydation des NéefdyrBere semblent
donc contrebalancés par la plus grande simplicité du diagramme gsgaade du systeme (48)-

Nd.

Deuxiémement, au vu des résultats encourageants obtenus avec les Néedyme
Bore, la pulvérisation de cibles enrichies en Néodyme pourrait nous tgerm@atteindre notre
objectif final. Il est pour cela indispensable de fabriquer desscitie différentes compositions
nominales, et de faire une étude systématique des paramétres detddpdecuit. Les avantages
principaux de la pulvérisation a une seule cible sont la simplicité d’utilisatiogpiaductibilité et la
minimisation des problémes d’oxydation. En effet, d'autres techniques, ctancagulvérisation
ou la ceévaporation au canon a électrons entrainent, d’'une part, un process plus pmundasent
augmenter, d'autre part, les chances doxydation des especes lorsptiasa de dépdt. La

pulvérisation a une seule cible semble donc étre la principale voie a poursuivre.

Nous sommes donc parvenus a réaliser une multicouche magnétique non ariExgéale la
phase NgFe ,B. L'objectif de I'étude est donc partiellement atteint. Ce rasekt un point de départ
tres intéressant pour espérer orienter I'axe facile de metndiperpendiculairement a la surface de la
couche. Il restera alors a réaliser le méme travail sucaleshes de ferrite doux. J'espere m'inscrire
dans les prochaines étapes de ces travaux, afin de participéveffient a la phase d'intégration

des dispositifs nonéciproques a ferrite polarisés par des films d’aimants permanents.
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Annexel : les fondements du magnétisme statique
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Dans cette annexe, nous rappelons I'évolution du magnétisme au courgldss isodls introduisons
les grandeurs indispensables a la compréhension des différents phénetméunissdéfinissons enfin

les principales familles de matériaux magnétiques.
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|  Rappel historique sur les phénomenes magnétiqilies [1

.1 Le magnétisme de I’Antiquité au XIXe siecle

La premiére mention de phénoménes magnétiques remonte a la découviertpietee
d’aimant racontée par Guanzhong, un écrivain chinois décédé en 645 avartliasudDe méme,
Thalés de Milet évoque en 2500 avant notre ére son attirance pourQettepierre d’aimantétait
une appellation regroupant vraisemblablement plusieurs types d’oxydesdimfde plus célébre
est la magnétite E@®,. L’attraction qu’exerce cette pierre sur le fer semble latggremiére mise en

évidence du magnétisme.

Plus tard, les chinois Gui Guzi et Han Fei (280 a 233 avant-@#sist) mentionnent que les
pierres d’aimantne sont pas insensibles a l'attraction des pdles géographiquetdsrré€gest le

principe de la boussole.

La boussole ellenéme fut inventée, pour guider les navires, vers feoXlle XIF siécle. Les
premiéeres théories du magnétisme furent elles publiées dBesNEagnetade William Gilbert vers
1600.

.2 Le magnétisme au XlXe siecle

Les connaissances sur le magnétisme restérent approximativeamiggtat jusqu’au XlXe
siecle. Aucune théorie sérieuse ni aucune autre grande applicatiergaetta boussole ne furent

inventées durant plus de 21 siecles.

C’est Coulomb (1734.806) qui parla le premier de masses magnétiques a l'origine du
magnétisme : c’est ce qu'on appellera plus tapproche coulombiennegue nous développerons

dans le paragraphe 111.2.

Poisson (1781.840) introduisit la notion de champ magnétique, interaction fictive agissant

sur les masses magnétiques évoquees précedemment.

La plus grande avancée est sans conteste I'expérience d’Oerst8@Cnil montre qu’'un

courant électrique fait dévier I'aiguille d’'une boussole située dansveisinage immédiat. Cette
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découverte est révolutionnaire puisqu’elle lie électricité et niesgné que I'on croyait indépendants

I'un de l'autre.

Ampére renouvelle I'expérience avec une boucle de courant et cheariginé du
magnétisme dans des boucles de courant moléculaires :I'ajgstoche ampérienneque nous
verrons au paragraphe 111.1.

Faraday met en évidence, en 1821, I'induction magnétique : un courant éleappprait
dans un enroulement si I'on approche un aimant : la variation de flux magnétique crée donceune

électromotrice.

En 1864, Maxwell parvient a modéliser la constatation d’Oersted avée dopations qui
lient champ magnétique et champ électrique dans le cas d’'une ondengdemétique. Les théories

actuelles du magnétisme reposent encore sur elles.

Enfin, Curie (18591906) classe les matériaux en trois catégories : les diamagnélegies
paramagnétiques et les ferromagnétiques.

.3 Le magnétisme au XXe siecle

Le XXe siécle marque la réelle naissance de I'étude théadiggienatériaux magnétiques sur
les bases jetées par les physiciens du XIXe siecle. Le msmgeétist donc une science jeune, encore

en pleine évolution actuellement.
Langevin (18721940) met en équation le phénoméne de diamagnétisme.
Weiss (18651940) invente la notion de domaines magnétiques et étudie le ferromagnétisme.

Néel (19042000), enfin, met en équation I'antiferromagnétisme et le ferrimagnétiNous
verrons plus en détail ces phénoménes dans le paragraphe IV.
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Il Principales grandeurs utilisées dans le magnétisme

Afin de caractériser les matériaux magnétiques ainsi quedéfets dans I'espace, plusieurs

grandeurs ont été introduites.

II.1 Champ (ou excitation) magnétiqtie

La notion de champ magnétique a été introduite par Poisson par analogike ayeamp

électrostatique.

Ampére montra que la circulation, sur une courbe fermgdu champ magnétique créé

par un conducteur filiforme parcouru par un courant d’intensité | est égale a

H.d/ =1 (19
f

La relation (1), appelée théoréme d’Ampére, montre lqugexprime en Ampéres par métre
(A/m) ; elle se généralise a un nombre quelconque de conducteursanaliellse courant unique |
se transforme alors en une somme algébrique dépendant du sens de pascortgants dans les

conducteurs ; grace au théoreme de Stokes, (1) peut s’écrire (relation de Maxpeilk) :

rotH = | (20

ol | est la densité de courant traversant la surface définie par le céntour

II.2 Induction magnétique

L’induction magnétique peut s'imaginer comme la manifestation physique palpablendol cha
magnétique. Le comportement de deux milieux distincts soumis & un nhéame eagnétiqued
est trés différent. Cette réponse est appelée I'induction magndiigesprimée en Teslas (T). Elle

peut étre rapprochée du vecteur déplacenienttilisé dans les milieux diélectriques soumis & un
champ électrique.
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Biot et Savart ont exprimé l'induction créée en un point M de coordoriné&d  parMin

conducteur filiforme parcouru par un courant. En extrapolant a une distribeglamique de

courant de densit¢ :

r

yod | K

ou V est le volume total délimitant la distribution de courant.

L’induction est, de plus, a flux conservatif : le flux entrant dans le v®Mnest égal a celui

qui en sort, ce qui se traduit par :
divB=0 (22)

1.3 Potentiel vecteun

On dit que 'inductionB dérive d’un potentiel vecteuk sil'on a:

B=rot A (23
Ce qui donne, d'apres (1) :

Sl “

II.4 Moment magnétique

Soit une distribution de courants confinés au voisinage de l'origine gadesO. On montre
que le potentiel vecteur, trés loin de I'origine vaut
mOr

A:ﬁmg
4T r

(29

m est appelé moment magnétique. Il s’exprime en fonction de la densité de courant

7 :%J]]'VFD](T)dV 26)

Cette expression mathématique peu expressive, cache en réalité et emsez simple : le
moment magnétique n’est rien d’autre que l'analogue mathématique du mométique de la
mécanique classique. Dans le cas d’'une boucle de courant parcourue param k le moment

magnétique vaut
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m= IS (27)

S étant le vecteur surface, dont la norme est la surface tdke spire et dont le sens est

défini par la regle du tireouchon de Maxwell.

1.5 Aimantation d’'un matériam

Il existe une trés forte analogie entre les effets que I'on observe au geisina fil parcouru
par un courant et les phénomenes rencontrés dans un corps solide. Un chencedieére aimantée

crée en son voisinage une inducti®nde la méme facon qu’une boucle de courant. La matiére est en
effet constituée d’une multitude de boucles de courant composées adenmbdmsles électrons en

rotation autour de leur noyau, chaque électron portant un moment magmatique

On peut donc, grace a ce parallele, définir un vecteur caracténisamiatériau dans un
certain état. On appelle aimantation le moment magnétique totatdipe de volume V ramené a

'unité de volume :

mi
M=—1—_ 28
v (29

ou m, estle moment magnétique de I'atome i.
On montre queM Vvérifie la relation :
B=Ho(H+M)=poH +] (29

ol H est le champ extérieur au matériaBet'induction au sein du matériau. Cette

relation montre quél s’exprime en Ampeéres par métre eed Teslas.

11.6 Susceptibilité magnétiquBun matériauy

On peut définir lasusceptibilité magnétiquepar unité de volume pour classifier les
matériaux magnétiqueg caractérise la réponse d’'un matériau, sa sensibilité a untatexci

magnétique extérieure selon la relation
M =xH (30
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L’équation (12) signifie qu’'un corps peut acquérir une aimantation quantploegyé dans

un champ statique.

1.7 Perméabilité magnétique relative d'un matéiiau

La perméabilité magnétique relative p, d’'un matériau rend compte des propriétés

magnétiques d’'un corps sous l'action d’'un champ magnétique. Elle eatda&susceptibilité par la

relation :
M, = ui =1+X (31)
0

ou p et p, sont respectivement les perméabilités magnétiques du matériau et du,vede.

une constante égale4x10” H.m™.
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Il Origines microscopigues du magnétisme [1, 2, 3]

Au XlXe siecle, deux théories s’affrontaient pour expliquer la magtadtpse : I'approche
ampérienne et I'approche coulombienne. A I'heure actuelle, les deuxeth@oexistent sans que
I'une 'emporte sur l'autre : en effet, I'approche coulombienne est surttigéaten électrotechnique

tandis que I'approche ampérienne intéresse davantage les physiciens atomiques.

Nous présenterons-apres de facon simple ces deux approches complémentaires l'une de
'autre, en commencant par I'approche ampérienne, bien qu’elle soitripostéa I'approche

coulombienne, pour des raisons de commodité mathématique qui apparaitront par la suite.

l1l.1 Approche ampérienne

l1l.1.1Exposé de la théai

L'approche ampérienne du magnétisme consiste a considérer que leisnagruEs corps
trouve son explication dans les courants élémentaires créés pEedasns gravitant autour du
noyau. Pour affirmer cela, Ampére s’est appuyé sur I'expériencerdtedegu’il a mise en équation.

Il a ensuite imaginé le cas d’une spire circulaire parcourue par un courant.

Toute I'approche est donc basée sur I'analogie entre une boucle de cquracree un
champ magnétique et un trés grand nombre d’électrons décrivant chacwanaties autour de leur

noyau.

La résolution de nombreux problemes de magnétostatigue repose, dans I'approche

ampérienne, sur le théoreme d’Ampere (relation (1)).

Le moment magnétique atomique a deux origines essentielles :
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- le mouvement orbital de I'électron autour du noyau, qui engendre un moment
magnétique orbitam, découlant directement de I'approche ampérienne (Figure 1
[1]),

- le mouvement de rotation de I'électron surh@me, ou spin, qui crée un moment

cinétiguem,. Nous verrons son importance dans le paragraphe 1V.3.

I+

noyEn

e— Elechion

S

Figure 13 : Approche ampérienne ; création d’une indudBoa partir de la rotation d’un électron

autour de son noyau

l1l.1.2 Application a la magnétostatique

De facon simplifiée, 'approche ampérienne a pour conséquence I'équievaette un corps

cylindrigue uniformément aimanté selon son axe et un solénoide, représentée sur la Figure 2.

B

Figure 14 : Equivalence entre un corps cylindrique aimanté selon son axe et un soléneisé prar

une densité de courant surfaciquegns I'approche ampérienne

111.2 Approche coulombienne

[11.2.1Présentation

Par analogie avec I'électricité ou la notion de charge élémemtsiste (I'électron), Coulomb

imagina I'existence de masses magnétiques. Il avait en effetattoda forte analogie, a longue
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distance, entre linduction magnétique créée par une boucle de courentclamp électrique

engendré par un dipble électrique.

Dans le cas d'une distribution de courant confinée a l'origine des coordodaés un
volume V, on montre a partir de I'équation (3) que l'induction créée adgrdistance par cette

distribution vaut

= Mo A (MF)F mQO
B=ro - 32

41'[5a re r*H (32

Cette relation est a comparer avec le champ électrigueparéén dipble électrique de

moment p:
= 1 eHT pO
E=— - 33

4T, % r*  r°H (33

La ressemblance entre les équations (14) et (15) a conduit Coulaondgiaér la notion de
masse magnétique fictive. La figure 3 montre I'équivalence, valabtpiemient & grande distance,
entre ces deux problemes: on peut voir sur cette figure l'allurdasendes lignes de champ

électrique et d’'induction magnétique.

Figure 15 : Origine de I'approche coulombienne : (a) lignes de chantpggtlecengendrées par un
dipble (charges + ef ; (b) lignes d’induction magnétique engendrées par une boucle de courant
(dont le sens est indiqué sur la figure)
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[11.2.2Conséguence macroscopique de I'approche coulombienn
L’'approche coulombienne a pour principale conséquence I'équivalence entre
I'aimantation et la densité de charges magnétiques (figure 4). Unieyluniformément aimanté le

long de son axe sera ainsi équivalent a deux disques de densités deapogéss. Le chamip

créé par le cylindre aimanté est ainsi le méme que celui créé par les delesdimsharges.

M

om =]

Figure 16 : Equivalence entre un corps cylindrigue aimanté selon son axe éistribution de

charges magnétiques fictives situées sur les bases du cylindre
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IV Les differents types de matériaux magnétiques

Dans le systéme international, nous pouvons écrire, a partir deatrre{11), la valeur de

linduction magnétiqueB a l'intérieur d’un matériau en fonction de I'excitatibh & I'extérieur.

B =po(H+M)=po@+x)H =poH +poxH = poH £ polx|H (34)

Les différents types de matériaux magnétiques sont habituellerasséglen fonction de leur

réponse a une excitation extériettte c’esta-dire par le signe de leur susceptibilité.

V.1 Le vide

La susceptibilité magnétiqyedu vide est nulle. Il en résul@=p, .H

V.2 Les matériaux diamagnétiques

IV.2.1Propriétés macroscopiquis 3]

Les matériaux pour lesquelg<O sont appelésdiamagnétiques La valeur de leur
susceptibilité, qui varie trés peu (Figure 5 (b)) en fonction denfgpédeature, est le plus souvent
voisine de 10. Leur aimantation induite par un champ extérieur a un sens opposé ducehamp

inducteur. Susceptibilité et aimantation sont représentées sur la Figure 5.

M

o
=
o=
o
—

Figure 17 : (a) Evolution de I'aimantation en fonction du champ appligud) etépendance de la

susceptibilité en fonction de la température pour les corps diamagnétiques
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Le phénomene de diamagnétisme caractérise des corps dont les a®nsemt pas
magnétiques mais il existe aussi dans tous les corps possédatunges magnétiques a des degrés
plus ou moins élevés. Cependant, le diamagnétisme n'y est la plupannps pas détectable,

masqué par d’autres effets magnétiques.

Les orbitales des corps diamagnétiques sont pleines, soit aat@tajue, soit a cause d’'une
liaison chimique. Les gaz rares sont par conséquent diamagnétiquespasd ges gaz diatomiques
et de nombreux solides ioniques le sont également. Cette particatatéxpliquée au paragraphe
vV.2.2.

Le tableau 1 rassemble les susceptibilités de quelques uns dmat&saux, purs ou

COMpOSES.
Silicium Argent Cuivre Plexiglas Silice
-0,34.10° -2,5.10° -1,18.10° -0,9.10° -1,2.10°

Tableau 3 : Susceptibilités magnétiques de quelques corps diamagnatigongserature ambiante

[4]

I\VV.2.2Approche microscopique

Nous ne détaillerons pas ici le diamagnétisme de maniére exhaustive. Nous nousrooistent
de présenter cette propriété de maniére phénoménologique dans I'approéleciless localisés,
c’esta-dire dans I'hypothese ou le magnétisme d’un corps n’est pas di aux éleetromsduction.
Cela se rapproche de I'approche ampérienne.

Dans ces conditions, chaque électron, de moment magnétigee rotation autour de son

noyau devient une spire de courant. Sous I'action d’'un champ magnBtigeependiculaire au plan

de l'orbite, le courant dans la spire est modifie de maniére quearition de flux magnétique

créée par la spire sur elleéme soit égale et opposée au flux créé par I'application du champ » :
c’est la loi de Lenz utilisée en électromagnétisme. Cetiatiar de courant induit une variation du
moment orbitalAm toujours opposée au champ appliqué, quel que soit le sens de déplacement de
I'électron sur l'orbite (Figure 6). Elle est donc la méme quel spike le sens de parcours. Cela

explique pourquoi les corps diamagnétiques ont leurs couches électronigues péenme on I'a dit
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au paragraphe 1V.2.1. Si une orbite est parcourue par deux électrons depgmeés (cas des

électrons appariés), 'aimantation résultante sera de sens oppokarap puisqué&m a le méme

sens quel que soit le sens de i. L'aimantation ne pourra donc jamais avoir le méme $¢ns que

=1l

Figure 18 : Effet d’'un champ magnétique sur deux électrons parcouna@mea orbite en sens
inverses

La susceptibilité diamagnétique s’exprime a partir du théoremeadadr. Ce théoreme
suppose que « sous l'action d'une induction de module B, le mouvement des élagtoamsd’'un
noyau central est, au premier ordre, le méme qu'un mouvement en l'althemedte induction

auguel on superposerait une précession de vitesse anguiaire

w= eB (35

2mg

ol e est la charge élémentaire (e = 16°C) et m est la masse de I'électron
(me = 9,1.10** kg).

La précession de Larmor s’apparente au mouvement d’'une toupie dansnip dea
pesanteur. Lorsqu’une toupie tourne dans le champ de pesanteur, les msttemdent a aligner
son axe avec la verticale : son extrémité K décrit une spimlkalisence de frottements, I'axe de la
toupie fait un angle constalt avec la verticale tandis que I'extrémité inférieure K déaritcercle

de rayon constant: ce mouvement est identique a celui décrit par ummaomgnétique libre

soumis & une induction constaB€Figure 7).
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Figure 19 : Mouvement d’une toupie de centre de gravité G dans le chaapahiteur en I'absence
de frottements, identique a celui d’'un moment magnétiuaéans une induction constante

La précession de Z électrons est équivalente a un courant électrique :

_Ze eB
2m2m,

(36)

Ce courant est le produit de la charge —Ze par le nombre de towsifgade temps. On

montre que le moment magnétique d’'une boucle de courant de pagsindonné par :

2
m:—ZeB<p2> 37)
4m

e

oll <p®> est le carré moyen de la distance de I'électron a I'axe dupipassant par le

noyau, lié, d’apres la physique statistique, au carré moyen de la distance électron/noyau, r, par

<p2>:§<r2> (38)

Dans un corps composé de N atomes par unité de volume, la susceptibilité vaut

M Nm
x =t = heo (39
En combinant (19) (20) et (21), il vient :
_ _HoNe’ZR? (40)
6m,
ou :

N est le nombre d’atomes par unité de volume,

Z est le nombre d’électrons de I'atome considéré,
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R? est la valeur moyenne du carré du rayon des différentes orbite®rlgees, calculée

grace a la mécanique quantique.

La relation (22) transcrit la quassivariance de la susceptibilité en fonction de la
température. En effet, tous les facteurs de cette relationmst@mtendants ou quasidépendants de

la température.

V.3 Les matériaux paramagnétiques [1, 2, 5]

IV.3.1Généralités

Les matériaux paramagnétiques ont une susceptibilité magnétique pqsitevda propriété

de varier comme l'inverse de la température. lls possedent des électrortaicésba

En l'absence d’excitation extérieure, les moments, qui n’interagigsenentre eux, sont

orientés aléatoirement en raison de I'agitation thermique : ltgatian est alors nulle (Figure 8 (a)).
Sous I'action d’un champ appliqué et & température non nulle, les moments tendent a s'aligner le

long des lignes de champ, dans le sensHde mais I'agitation thermique limite cet effet: la

susceptibilité magnétique est donc faible (voir tableau 2).

On peut écrire dans le systéme internation® = +|x|H. Les deux vecteur$! et H ont

cette fois méme sens. L'effet du corps surniéime (voir équation (16)) s’ajoute donc a celui du
champ appliqgué. La Figure 8 (b) représente I'évolution de l'aimantatioforection du champ
appliqué pour différentes températures. La forte dépendance a la températuiié appara

¢ v 4
s & e
LI N | T

(a) (b) (c)

hY

Figure 20 : (@) Isotropie des moments due a l'agitation thermique Esnsmatériaux
paramagnétiques ; (b) comportement de l'aimantation sous l'action d’umpclappliqué a

différentes températures ; (c) évolution de I'inverse de la susceptibilighetion de la température
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Plus la température est élevée, plus I'agitation thermiquengsiriante, moins I'aimantation

est importante &1 constant. Au zéro absolu, I'agitation thermique étant inexistantepdé&riaux

paramagnétiques possedent une forte aimantation.

Le tableau 2 donne, a titre d’exemple, la susceptibilité paramagnéleyuiévers corps a

température ambiante.

Aluminium Potassium Calcium Magnésium Lithium

+2.1.10° +0,6.10° 2,0.10° 0,6.10° 1,4.10°

Tableau 4 : Susceptibilités magnétiques de quelques corps paramagrétiegerature ambiante

[4]

IVV.3.2Loi de Curie

Les corps dits paramagnétiques, ont été caractérisés par@RieigeCe dernier constata que
certains matériaux possedent deux particularités : leur susdeptdsil positive d’une part et elle

varie comme l'inverse de la température. Il en déduisit la loi qui porte son nom :

X = T (41)

ou T est la température et C est une constante appelée codst&hige. La loi de Curie est

représentée sur la Figure 8 (c).

IV.3.3Détermination de la constante de Curie

La détermination de la valeur de C s’est faite en deux étapabard, Langevin imagina un
modele ou le moment magnétique peut prendre toutes les valeurs ehtsiodans toutes les
directions possibles ; malheureusement, cette théorie différajereient des résultats
expérimentaux. En effet, le moment magnétique est quantifié, ce dontviramy@vait pas tenu
compte. Une fois cette quantification incluse, modéle et réalité concordent.
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IV.3.3.1 Rappels de mécanique quantique : nombres quantiques associ€s a un atome ou un ion

L'état quantique d’'un atome ou d’un ion peut étre représenté par I'ersdmbBes nombres
quantiques
- S, valeur du spin total de I'atome,
- L, qui est la valeur maximale du moment cinétique orbital compatible avec la valeur de S

- J, qui est la valeur du moment cinétique total. Sa valeur varie {Elntréi (couche

électronique non encore remplie a moitié) et L+S (couche électroplgaeque remplie a

moitié).

Ces trois nombres dépendent de la facon dont les couches électronig@sntes sont
remplies. Ce remplissage est régi par les regles de Hund, quemepgas le principe d’exclusion de

Pauli et sur la répulsion coulombienne entre les électrons. Aingjueh@ome ou ion peut étre

représenté sous la forri@"™*X;, ot X est la lettre représentant la valeur maximale de L. L'idh Co
a ainsi la structure électronigfiey,, ce qui signifie que son spin maximal va:;d( 2.; +1=4), que
son moment cinétique orbital maximal vaut 3 (avec la nomenclatur@é  P—=1;D =2 ; F = 3) et

que la valeur du moment cinétique total Jieslcalculé ainsi g +3= % .

IV.3.3.2 Théorie quantique du paramagnétisme

Le moment magnétiquen (défini au paragraphe 11.4) d’'un électron ne prend également que
certaines valeurs, proportionnelles au magnéton de Bghrdont la valeur correspond au moment

magnétique de I'électron de I'atome d’hydrogene dans I'état fondamental. Nous avons

eh
= 42
Mg om. (42

. L h )
ou 7 est la constante de Planck redurrb:(z—; h étant la constante de Planck
T

h = 6,62 10* J.s) et mla masse de I'électron ¢ 9,1 10°* kg).

Soit un corps paramagnétique plongé dans un champ magnéiigee (Oz) un axe de
I'espace défini par la direction du charhp; soit m, la projection dem sur (Oz) ; nous avons, pour

un systeme électronique (un atome ou union) :
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m, =-gHgM, (43

ou my peut prendre (2J+1) valeurs (J étant le moment cinétique de I'atmmsaléré, défini
au paragraphe 1V.3.3.1.) allant dea +J par pas de 1, et g est le facteur de Landé qui vaut, pour un

atome libre :

JJ+1)+ SS+1) -L(L+1

2JJ+1) 44

=1+

Les niveaux d’énergie U de ce systeme sont :

U=-gugmjH. (45)

Pour extrapoler le cas de l'atome (ou de l'ion) a celui d'un corpstquirentier
comprenant N atomes magnétiques par unité de volume, on utilisedtiggtatde Boltzmann pour
un systéme a deux niveaux (spin +1/2 ou —1/2) ; on montre ainsi que l'aimardain corps

paramagnétique s’écrit :

JusH, 3 H,
M=MB =N B 46
s J% gM; B, K, T (46)
ou Mg est 'aimantation a saturation du corps gtkconstante de Boltzmann,

ks = 1,38.10° J/IK

et
B, F9ugHuo E 2+1 1@+ g‘l’-BH“O % coth2HeHHo E (47)
kgT 2 H 2 23kg T

est appelée fonction de Brillouin.

L'expression dans les parenthéses de I'équation (29) étant trés, petitpeut faire un
développement limité au voisinage de zéro de la fonction coth. Il erterésul identifiant les
relations (12), (22) et (27)

M HoNg JO+DuE _ (49)

H 3kgT T

Et 'expression de la constante de Curie
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c = MoNg“ I+ g
3K,

(49

L’expression (30) est tres fidele a la réalité et restaddéle actuel du paramagnétisme. La
Figure 9[5] montre la concordance entre le modele et la réalité pour trois ligishelle des

abscisses, rapport d’'une induction sur une température, est directement issue tien’€2)a

LRt
_I [ LI ,_.m"ﬂ"_'o_'_'_.' (i |
=1 qne™)
7 =% ity 0
s n
H K_U.,—U_'_'_/?-'_H
= -
m
,Ei —
E s=% w1 -
G
2
% = paoe
. & 200K
® 300K .
420K ]
| = Fonetizns ds Rr lagin
S | TEi 231
= [ | -
] L1 111 [
o 0 il ) a0

Tnchiction ha ghétiqne sppliquée par degré (.10 T/

Figure 21 : Concordance, a des températures trés faibles, entree rmbdésultats expérimentaux
pour des échantillons sphériques d’alun de chrome (1), d'alun de fer ammoniacad’'@btahydrate
de sulfate de gadolinium (llI).

V.4 Les matériaux ferromagnétiques

I\V.4.1Propriétés macroscopiques

Des corps de susceptibilité trés supérieure a l'unité serontéagpelomagnétiquesLe
ferromagnétisme pourrait étre considéré, avec cette claisifigaar susceptibilités, comme une
souscatégorie du paramagnétisme. On peut imaginer les matériaux fgrmétigaes comme des
matériaux paramagnétiques dans lesquels de nombreuses interactiocseeanpét la distribution
isotrope des moments magnétiques (Figure 10(a)).
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Contrairement aux matériaux paramagnétiques, la susceptibilité noagnée devient pas
infinie au zéro absolu. Son évolution met en évidence l'existence d’upéraiure limite, appelée
température de Curie, a laquelle la susceptibilité devient ir(iifgrire 10 (c)). En dessous de cette

température, la susceptibilité n’a pas de réalité physique.

Pour les températures supérieures @, Tes corps ferromagnétiques deviennent
paramagnétiques, I'aimantation évolue alors comme dans le cas dagaétisme (températures T
et T3 Figure 10(b)). A E, on ne peut pas tracer la courbe (b) en raison du double comportement du

corps.

Lorsque les corps ferromagnétiques ont été préalablement aimastgms#édent une
aimantation spontanée (Figure 10 (d)). La valegraMI = O correspond a I'alignement parfait des
moments magnétiques. Alela de la température de Curie, les corps ferromagnétiques retmtie

paramagnétiques et suivent donc la loi de Curie (équation 23).

La plupart des matériaux ferromagnétiques ne sont pas des aimaném@ets : c'est le cas
du fer, du cobalt ou du nickel. Ces matériaux sont dits doux, ce qui signifieqjurteractions des
moments magnétiques sont insuffisantes pour maintenir durablement wegtadiom spontanée

anisotrope.

On peut cependant les aimanter préalablement et en faire d&s @igtrants provisoires, qui

se désaimantent sous I'effet d’'un champ magnétique extérieur.

& manrann amanbeee

M,

(c) (d)

Figure 22 : (a) Alignement des moments magnétiques dans un corps taréiaze ; (b) variation
sous champ de l'aimantation d'un corps;{Tc<T:<T3) ; (c) évolution de linverse de la
susceptibilité en fonction de la température ; (d) existence d'umengation spontanée en dessous
de Tc
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Les aimants permanents, par contre, posseédent une structureir@igialimettant un bon
alignement des moments. Cette structure les protége des champstiqnagn@erturbateurs
susceptibles de les désaimanter. C’est le cas par exempkintests de type samarivoobalt
(SmCa, SmCoy7).

IV.4.2Cycle d’hystéreésis

Lorsqu’on soumet un matériau ferromagnétique a un champ magnétique ibléatéaeur,
sa réponse peut étre décrite par une courbe appelée boucle d’hydtarekalure est donnée sur la

Figure 11.

Figure 23: Boucle d’hystérésis
Le champ coercitiﬂ:|C est le champ qui annule I'aimantation aprés une premiere aiiantat

a saturation (appelée courbe de premiere aimantation, en pointillssfgyure). Il caractérise donc
I'aptitude d’'un aimant a ne pas se désaimanter sous I'action d’'unpchragnétique extérieur. I
correspond a lintersection de la boucle d’hysrérésis avec l'axalisses. Quand: Hest trés

faible, les matériaux sont dits doux (cas du fer par exempleH; est non nul et suffisamment

grand, ils sont dits durs (cas des aimants permanents).

Ms est l'aimantation a saturation du matériau, eadire I'aimantation lorsque tous les
moments sont alignés avec le champ. @8t I'aimantation rémanente, aimantation qui subsiste sans

excitation extérieure : c’est cette valeur qui caractérise, en autfeet,d’ein aimant permanent.

Les théories permettant d’expliquer les propriétés macroscopiques cdess

ferromagnétiques sont exposées dans le paragraphe suivant.
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IV.4.3Le ferromagnétisme microscopique

IV.4.3.1 Domaines de Weiss et parois de Bloch

Afin d’expliquer le phénoméne d’hystérésis, Pierre Weiss a imaginé legiecorps
ferromagnétiques étaient divisés en domaines, ensembles toujours éaingangaturation et
comportant un tres grand nombre d’atomes. Ces domaines sont séparés parodede Bloch,
constituées par plusieurs plans atomiques dans lesquels I'aimartiaéinge progressivement de

direction et de norme d’'un domaine a l'autre.

Lorsqu’on soumet un corps ferromagnétique & une excitation magnéfigles domaines

dont 'aimantation a le méme sens ddegrossissent au détriment des autres. Les parois de Bloch se
déplacent jusqu’aux limites de I'’échantillon. La Figure 12 montrefedntre la courbe de premiere

aimantation et I'existence des domaines et des parois.

()

Aimartation de I échartillon

L
H appligqué 41 échantillon

Figure 24 : Courbe de premiéere aimantation d’'un corps ferromagnétique

Dans la zone (1), les domaines de Weiss dont I'aimantation a riee nséns queH

grossissent de maniere réversible au détriment des autres. Parte (grossissement devient
irréversible et le matériau gardera la trace de I'apptinate H. Dans la région (3), tous les

domaines voient leur aimantation tendre a s'alignetsur

L'existence des domaines de Weiss explique également pourquoi tousores c
ferromagnétiques ne sont pas des aimants. L'arrangement de ces domiasieen effet pas
aléatoire. Chaque corps « cherche » a organiser ses domaines dans lembuimder I'énergie

magnétique qui dépend de linteraction des moments, exactement commeurdasysteme
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thermodynamique : c’est le cas dans les matériaux doux, qui n'ont pasfaig siuctural
s’opposant a la migration des parois; dans les corps durs, I'exisienck&fauts empéche le

déplacement des parois et donc la désaimantation.

La Figure 13 représente schématiquement I'organisation des domainesurdamsiant
permanent (a) et dans un corps ferromagnétique désaimanté (b). Dasgdg, les lignes de champ
se referment a I'extérieur du corps, ce qui induit un effet magnésiguson environnement : le
corps est dit « magnétique ». Dans le cas (b), les lignes d’induction psopaitées domaines se

referment a l'intérieur de I'échantillon, ce qui interdit tout effet extérieur

@ (b)

Figure 25 : (a) Organisation schématique des domaines dans un aim@ytdains un corps

ferromagnétique désaimanté

IV.4.3.2 Les trois interactions a I'origine du ferromagnétisme

IV.4.3.2.1interaction d’échange

Dans un corps ferromagnétigue, les moments magnétiques de deux atomms Voisi
interagissent entre eux. Ce phénomene quantique est appelé interaciamgés L'énergie qui lui
est associée s’écrit :
Ejj = —Hon;m;.m; (50)

ou m; et m; sont les moments magnétiques des atomes voisins i et j. Leceoeffn,

traduit le fait que les moments peuvent s’aligner parallélement ou antigaredt@l: il vaut 1 ou —1.

L’énergie d’échangd par unité de volume du matériau s’écrit :

totale
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_H TR
Etotale—‘fz njjm;.m; __7ozmi-Hi (51)

NE3] I
avec

Hi =3 nym, (52

JE3]

I:Ii est assimilable & un champ local agissant sur le momeniSa valeur moyenne, a
température fixée, constitue le champ moléculaire. Il se compontene un champ extérieur qui
alignerait tous les moments et ce, méme a la températurarambC’est la I'une des principales

origines du ferromagnétisme.

IV.4.3.2.2interaction avec le réseau : I'anisotropie magnétocristalline

Dans un cristal, chaque ion crée un champ électrique dans son environnement : ltéesple c
cristallin. L’'anisotropie magnétocristalline a pour origine lintdi@en entre les moments
magnétiques des électrons et ce champ. Cette interaction, mpaur&mergie d’anisotropie, est
trés variable selon la structure du cristal et joue, commein&ntion d’échange, un trés grand role

pour les aimants permanents, notamment les aimants a base de terresmaras{set néodyme).

L'énergie d’anisotropie, ou énergie magnétocristalline, notée F, dépenaridatation du
moment magnétique par rapport aux axes d’'une maille élémentataliogs Ainsi, dans le cas
d’'une maille cubique (Figure 14), on a, a I'ordre 2 des constantes d’apisoti partir desquelles F

peut s’écrire

F=Ky(a3a3 +aaf +afa3) +Kyafasas (53)
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Figure 26: Maille cubique élémentaire et orientation de I'aimantation

ou K; et K; sont les constantes d’anisotropie des deux premiers ordreso, et a, sont

les cosinus directeurs de I'aimantation considérée par rapportaspakes du cristal ; west un

vecteur unitaire de méme direction que I'aimantation.

On montre que si ¥0, F est minimale pour les axes [100], [010] et [001] : ils sont dits de
facile aimantation. Si K0, c’est I'axe [111] qui sera de facile aimantation. L'énergiaidtropie
agit donc comme une énergie fictive qui oriente spontanément I'aimoantbtin cristal le long de

certains axes, grace a la présence du champ cristallin.

Dans le cas d'une maille hexagonale représentée dans un reperguspl@rir §, ¢) avec

I'axe [001] aligné sur (Oz) on montre que :
F=K,sin*0+K,sin* 8 +K;sin®0+K_ sin® 6cos6p +... (54)
Ainsi, 8 =0 minimise F : I'axe ¢ [001] est donc axe de facile aimantation.

Les valeurs des constantes d'anisotropie peuvent atteindrel/ad dans les alliages
hexagonaux de terres rares : ils sont donc extrémement anisotropesedPotisthux cubiques,
I'anisotropie est plus faible (1@/nT dans le fer ou le nickel). Il existe en effet trois famitiéesxes
susceptibles d’étre de facile aimantation. Ainsi, la directiofageantation dans un cristal de fer est

d’avantage isotrope : le fer se désaimante donc facilement.
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La Figure 15 représente la variation, pour des températures inédri@ua température de
Curie, de la norme de I'aimantatio d’un corps dont I'axe c est de facile aimantation en fonction
de la norme du champ appligit. Deux comportements sont décrits pour atteindre la saturation. Le

premier, (1), qui donne la norme && quandH est appliqué selon I'axe c. Un faible champ suffit
pour saturer le corps. Les domaines magnétiques dont I'aimantatiom faitgle faible avec I'axe c

grossissent tres rapidement avec un faible champ au détrimenitss: daimantation a saturation

est atteinte pour des champs faibles. Dans le second calsl, €t appliqué perpendiculairement &
'axe ¢ : le champ nécessaire pour atteindre la saturationussinpportant. Aucun domaine n’est
favorisé par rapport aux autres. Ceux dont I'aimantation est perpendiculaine parviennent pas a
grossir suffisamment, avec un champ appliqué faible, au détrimentitles ac’est donc un axe de
difficile aimantation et la saturation sera atteinte pour des champs plus forts

Cette figure permet d’introduire la notion de champ d’anisotropie Hcorrespond
au champ minimal a appliquer a un corps le long d’'un axe de difficilaraation (c’esé-dire ici
perpendiculairement a c) afin de l'aimanter a saturation. L’émeafginisotropie est I'énergie qui
oriente I'aimantation le long des axes de facile aimantation. Sur la Figure 1®rmtjee est égale a

la surface délimitée par les deux courbes d’aimantation (zone hachurée sur Ja figure

Figure 27 : Dépendance (pour TgTe I'aimantation en fonction du champ appliqué de norme H

dans un corps ou 'axe ¢ est de facile aimantation ; orientatioM dpar rapport aH ; champ

d’anisotropie
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IV.4.3.2.3interaction dipolaire magnétique

Chague moment magnetiqug;, d'un corps subit, de la part des autres momets une

interaction dipolaire magnétique. Elle varie e, ou r; est la distance entre I'atome portant le
I

momentm; et I'atome portant le momemh,. On pourrait ainsi croire que cette interaction est vite

négligeable avec 'augmentation gemais le nombre de voisins du moment varie commer,” :

chague moment a donc une influence sur un tres grand nombre de voisins. dtiorietgolaire est
donc prépondérante a grande distance (&elte s’il y a, dans un volume fixé, un grand nombre de

voisins pour chaque atome considéreé).

Le principal effet de I'interaction dipolaire est le bouclageldg®s de flux magnétique dans
les matériaux. Ce processus s’explique par le fait que les mqoraaerdarte distance, sont paralléles
entre eux : l'interaction d’échange prédomine alors. De proche en proetiet tle I'interaction
dipolaire permet de modifier la direction des moments par rappwetiéad’un moment pris pour
origine : les lignes de flux se referment sur eiteé&mes.

L’interaction dipolaire magnétique a longue distance joue égalementeutr&slimportant
dans le processus d’aimantation des matériaux magnétiques et danspléités macroscopiques

des aimants.

IV.4.3.3 Le champ démagnétisant

La forme d'un corps aimanté a une influence trés importante sualéaur du champ
magnétique interne du corps : cela est une conséquence de l'interaptitairelimagnétique. Un
champ dit démagnétisantapparait a I'intérieur du corps, dans le sens opposé a son aimarhiation.
Figure 16 représente les lignes d’induction et de champ magnétique, datisdne ciniformément
aimanté selon son grand axe en l'absence de tout champ extérieuignessde champ sont, a
I'intérieur du cylindre, de direction opposée a l'aimantation. Cette igtépest trées importante,
notamment pour les applications hyperfréequences. C’est elle qui valeséeonditions de nen

réciprocité.
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Figure 28 : (a) Lignes d’induction et (b) de champ a lintérieur &extérieur d’'un cylindre
uniformément aimanté en I'absence de champ extérieur

Soit un échantillon de dimensions finies soumis & un champ magnétiquielextér Un

champ démagnétisarﬁ.ld apparait a l'intérieur. Le chamﬁlia lintérieur du matériau se trouve
modifié ; nous avonsH, =H +H,. Les composantes dé,, dans un repére orthonormé (O,x,y,z),

sont liées & celles de 'aimantatidhpar les relations

de = _NXMX
de=—NyMy (55)
Hdz :_NZMZ
avec
N, +N, +N, =1 (56)

Nx, Ny et N, sont appelés facteurs de champ démagnétisant ; ils dépendent deela for
de I'échantillon. Leurs valeurs sont représentées dans le tableau 8gsoformes géomeétriques
particuliéres. Ainsi, pour une plaquette mince, e&dire d'épaisseur trés faible devant ses

dimensions transversales, le champ a I'intérieur de la plaquette sera nul.
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i

¥ 1/2 0 1/2

Tableau 5 : Valeur des facteurs de champ démagnétisant pour des formes géométticuies gsr

V.5 Les matériaux antiferromagnétiques

Comme dans le cas du paramagnétisme, la susceptibilité des obf@gmagnétiques est
faible et positive. Ces corps sont constitués de deux-réseaux de moments magnétiques
antiparalléles (Figure 17 (a)), en dessous d'une température criiteiede Néel, ¥. Les
aimantations des deux seréseaux sont opposées, de sorte que l'aimantation totale d’'un corps

antiferromagnétique est toujours nulle.

L’interaction entre les moments, appeléeteraction d’échange négativeempéche
I'alignement des moments dans un seul sens sous l'action d’'un chameekegecomportement de
la susceptibilité et de I'aimantation des corps antiferromagnétigstereprésenté sur les figures .17

(b) et (c). A haute température, le comportement est analogue au paramagnétisme.
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Figure 29 : (a) Arrangement des moments dans les corps antiferrdimagsé (b) évolution de
I'aimantation en fonction du champ appliqué a trois températuresetifés ; (c) dépendance de la

susceptibilité en fonction de la température

V.6 Les matériaux ferrimagnétiques

Les corps ferrimagnétiques sont des corps antiferromagnétiques siqumsideles deux sous
réseaux n'ont pas la méme aimantation (Figure 18 (a)). Il applaraitune aimantation spontanée
en dessous de la température de CugéFigure 18 (d)). Ce comportement rappelle fortement le
ferromagnétisme. Les corps ferrimagnétiques, comme les hexafgptiésentent donc un fort intérét
macroscopique puisqu’ils induisent un effet magnétique extérieur. Dans dwencntas, leur
structure cristalline leur confére, de plus, un champ coercitifeiséént. Leur comportement est

synthétisé sur les figures 18 (b),(c) et (d).

R T
B~ O
. 9

i,

{a) (b} ic) {d)

Figure 30 : (a) Arrangement des moments dans les corps ferrintagpséti(b) évolution de
I'aimantation en fonction du champ appliqué a trois températuresetifés ; (c) dépendance de la
susceptibilité en fonction de la température ; (d) existence dumangation spontanée aux

températures inférieures g T

210



Bibliographie de I'annexe |

[1]: DU TREMOLET DE LACHEISSERIE E.,Magnétisme, Tome |: Fondements
Collection Grenoble Sciences, 1999.

[2] : THOUREL L., Dispositifs a ferrites pour microndes Paris, Masson, 1969.
[3] : JILES D.,Introduction to magnetism and magnetic materi@lapman ans Hall, 1989.
[4] : BREUER H.Atlas de la physiqud.a Pochothéque, 1997.

[5] : KITTEL C., Physique de I'état solid®unod, 1983.

211



Annexe Il : la pulvérisation cathodique

radiofrequence magnétron
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Nous présentons ici trées sommairement la technique de dépdt que nomtil
c’esta-dire la pulvérisation cathodique radiofréquence magnétron. Nous définissdem&tala
notion d’efficacité (ou rendement) de pulvérisation indispensablearipréhension du phénomeéne.

Des ouvrages tres spécialisés permettent d’avoir une vision pluseterdpl cette techniqug, 2,
3].

La description du dispositif de dépbt a été détaillée dans la troisieme patrtie.
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|  Geénéralités sur la pulvérisation cathodique

La pulvérisation cathodique est une technique de dép6t physique en phase vepgur (P
découverte en 1852 par Groove. En PVD, les éléments entrant dans la tomplesi dépots sont
introduits sous forme solide dans I'enceinte de dépot. Ills sont enssienmhase vapeur avant de

se déposer sur les substrats placés en face de la cible.

|.1 La pulvérisation cathodique

Le principe est le suivant: un gaz ionisable neutre, tel que I'Argpmeesduit a faible
pression (de I'ordre du Pascal) dans I'enceinte de dépot. La cathotiguslle est montée la cible
de pulvérisation constituée du matériau a déposer, est polariséeardgati par rapport aux autres
éléments de I'enceinte qui eux sont a la masse, d'ou le nom de patieérisathodique. Une
décharge électrique est amorcée entre la cathode et les tsulzstrqui ionise le milieu gazeux. I
s’ensuit la coexistence dans I'enceinte d’ions positifs, d’espeagsesect d’électrons : c’est un
plasma. Sous l'effet de la différence de potentiel, les ions Argtrésapar la cathode, viennent
bombarder la cible de pulvérisation. Des atomes de la cible sostédatés et vont se déposer sur

les substrats.

|.2 La pulvérisation cathodique radiofréquence

La polarisation de la cathode se fait, dans le cas des cibles carehigbar une tension
continue. Les cibles de pulvérisation isolantes, elles, sont polapséaine tension alternative, ce
qui limite I'apparition de charges électriques sur le matéridapiser et évite ainsi de perturber le

plasma. Généralement, la fréquence radiofréquence utilisée est 13,56 MHz.

Cette technique fonctionne également avec des matériaux conductewysj permet
d’obtenir un plasma trés stable aux faibles pressions. Ces avastagelis au caractére alternatif

de la polarisation, qui densifie ainsi le plasma.

1.3 La pulvérisation cathodique radiofrequence magnétro

Nous avons vu qu’un plasma est compose€, entre autres, de cations ¢tod'&léén champ

magnétique placé au voisinage de la cible peut augmenter fortenvitiest®e de dépbt en agissant
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directement sur les électrons. Cearixvont s’enrouler autour des lignes de champ magnétique (en
pointillés sur la figure 1) et augmenter les chances d’'ionisatteses d’Argon au voisinage de la
cathode. Sur la figure 1, le champ magnétique est apporté par traistaidont les poles Nord et

Sud sont notés N et S.

Les caractéristiques précises de la cathode magnétron que namnsitdnt été présentées
dans la troisieme partie. Elle est propre aux cibles magnétidiaegaant central de la figure 1 est

remplacé par un cylindre de Fer doux qui canalise les lignes de champ et affaiblitsa norm

cit lation & ean trajectoire des

électr ons )
cible

- '\n\'l

|

| - 4

- # - - |
| -~

1 f".r 1.

Ll —— Eoran

4 la thasse

N I

aimarts perin anerts

Figure 1 : Exemple de cathode magnétron pour matériaux non magnétiques

Dans la suite, nous allons voir les principaux mécanismes régissant la pulvérisation.
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Il Interaction ions- matiere

Lors de l'interaction entre les ions du gaz porteur de la déchatge atomes du matériau
constituant la cible, il existe plusieurs types de chocs élastmueglastiques. La figure 2 résume

ces différentes collisions.

Ay

s face
A i
\‘ u\ /OO0 OO\ O
O o o oo ®
ojo O O © O
040 O O O ®
O 0O 0 0 0O 0 O O

D Arore du oatdrian b it

E‘) Tewn drwcaident

Figure 2 : Les différentes interactions ions — matiere solide
Les cations d’Argon peuvent :
- étre rétrodiffusés par un choc élastique (processus n°1),
- créer une lacune ou un défaut en déplacant un atome de la cible (processus n°2),
- éjecter un atome des premieres couches atomiques (processus n°3),
- éjecter un atome de la cible aprés des collisions en cascade (processus n°4),
- s’'implanter dans la cible (processus n°5).
Les processus’h3 et 4 sont a 'origine de la formation des dépdts sur les substrats.

Il est important de noter que toutes ces collisions ne font intergaaiquelques atomes et

non une ou plusieurs mailles cristallines : les especes &eabtéka cible sont des atomes ou des
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petits groupes d’atomes qui vont se combiner, apres quelques collision®degisite, a la surface
des substrats. Cela signifie que le phénomene de cristallisatites swbstrats sera tres différent de
ceux rencontrés, par exemple, dans les dépbts par laser pulsé : dansarecas, un grand nombre
de malilles cristallines est arraché de la cible, ce qgilitéagn transfert stcechiométrique des espéces.

Ces remarques ont des conséquences importantes que nous évoquons dans le paragraphe suivant.
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lIl  Efficacité de pulvérisation

Le fait que la pulvérisation soit un ensemble d’interactions atdomeéaionisé signifie que
les propriétés des especes qui entrent en collision sont détermidanteles processus de dépot. En
particulier, on comprend aisément que I'angle d’attaque des ions Argona@se M), les masses
des atomes de la cible ¢M et les sections efficaces des atomes de la cible sorgatdasetres

fondamentaux.

On définit une grandeur S, appelée efficacité de pulvérisation, quittigahtitude des
atomes de la cible a s’éjecter de la cible. S est le rapjportombre d’atomes pulvérisés sur le

nombre d’ions incidents. On montre daé:
S:CSn(E)a MZ'E
Eb Ml

- C est une constante,

- Sy(E) est la section efficace de ralentissement nucléa@e dlila masse des atomes de la

cible (M) et des ions incidents ({Y)

- Ep est I'énergie de liaison des atomes du matériau a pulvérisedé¢pgend de la nature

des atomes de la cible et du type de liaison,

. . M .
- a%,é%est une fonction du rapport atomlqul\jlez— et de I'angle d’attaqué des ions
1

1

Argon par rapport a la normale a la cible.

L’efficacité de pulvérisation d’'un matériau monoatomique peut étrei@&yahéoriquement a
partir de I'équation (1) ; des tables, issues de mesures expétasemépertorient également les

valeurs de S pour la plupart des corps purs.

En revanche, dans le cas des alliages, il est tres diffiéhallier et de prévoir S en raison
notamment du facteurpE les phénomenes mis en jeu sont tres différents du cas d’'un corps pur.
L’équation (1) rend, dans ce cas, mal compte de la réalité physiqusi, Aefficacité de

pulvérisation d’'un élément peut étre trés différente s'il est daasible monoatomique ou dans une
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cible polyatomique[l]. C’est pourquoi seule I'expérience prévaut dans le cas des alliages

métalliques comme les Samari@obalt ou les NéodymEerBore.
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Annexe Il : effet d’'une couche magnétique
aimantée perpendiculairement a sa surface sur sor
environnement proche ; importance du champ

déemagnétisan
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I Introduction

Nous avons présenté, dans la premiére partie, les structures eswigpayé intégrer les
circulateurs et les antennes (figures 1.5 et 1.6). Nous avons abordél'atarexe |, la notion de
champ démagnétisant et nous avons vu qu’il a une importance fondamentalesdansches
magnétiques. Son effet dépend fortement des dimensions des couches @mdiBng le cas de
disques et de plaquettes minces, il est trés défavorable : leantation est annulée dans la direction
perpendiculaire & leur plan (annexe [). Or, pour qu’un dispositif non récipfogagonne, il faut
que ce champ démagnétisant ne contre pas complétement I'aimantddcrodehe magnétique qui
crée le champ statique. Il est donc intéressant de comprendreoceagelle disque et plaquette

« minces » et pour quelles dimensions de couche I'effet magnétique devient nul.

Nous allons donc ici, a partir d'’équations simples du magnétisme @tweapplications
numeériques, essayer de prévoir l'effet, sur une couche de ferrite doux, @buoke d’aimant
uniformément aimantée et orientée perpendiculairement a son plan. dppwches vont étre
envisagées : nous allons d’abord considérer que la couche d’aimant eshdreqylis qu’elle est

un parallélépipéde rectangle.
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I Couche d’aimant assimilée a un cylindre

La couche d’aimant, qui induit le champ statique indispensable aux condigomen
réciprocité, est ici assimilée a un cylindre de centre O, genr&Rk et de longueur 2L. Son
aimantationM s est supposée a saturation, uniforme et orientée selon son grandeak@da’e ici

selon (Oz) (figure 1).

i

2L

Figure 3 : Couche d’aimant assimilée a un cylindre aimanté
Ce cas correspond, dans la réalité, a un dépét d’aimant sur un std$tmahe circulaire. Ce
dépobt est supposé aimanté le long de son axe facile qui est orikontg te (0z). L'épaisseur de la

couche vaut ici 2L.

L'expression de l'inductiofil] créée en un point M de céte z sur I'axe (origine au centre du

cylindre) est :

B, =

0 _ 0
pOMSD L-z N L+z 0 @)
2 BR?2+(L-2? JR*+(L+2)%H

223



B

z

u, O
=2 M _[Carctan

Il Couche d’aimant assimilée a un parallélépipede

rectangle

La couche d’aimant est ici assimilée a un parallélépipéde reetdaglentre O de dimensions
2a, 2b et 2c (figure 2). C’est ici le cas d'un dépdt d’épaisseuralisééur un substrat rectangulaire.
Pour rendre compte de la direction de I'aimantation de cette couamineadt, nous considérons que
la face supérieure de la couche porte 'aimantatiog efvsa face inférieureMs. C’est I'approche

coulombienne évoquée dans I'annexe I.

&
2 ML l 2
L Ol i
| ¥ "
X -z
+ h =

Figure 4 : Couche d’aimant assimilée a un parallélépipéde rectangle
L’origine O du repére est prise au centre du parallélépipede rectangle.

La face supérieure d’aimantation sMrée[2], en un point P de I'espace de coordonnégs (x

Yo, Z0), une induction dirigée selon (0z), notée B

(a'xo)(b_yo) (a'xo)(b+yo)

+ arctan

4 °g (2o — ) @—Xo)2 + (0 —Yo)? (Zo — ©)° (2o — O\ @—%o)2 + (b +Y,)%(Z, - C)°
_ U]
+ arctan @+X,)(b-Y,) + arctan @-+X,)(b+Y,) .
(2o~ )y @+X,)? + (b-Yo) (2, —©) (2o —C)y @+ Xo)2 + (b+Y,)? (2, -0)? B

La face inférieure, d’aimantatiorMs crée au point P une induction dirigée selon (Oz), notée B
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OJ _ _
B, =-"° M, [arctan (@-x,)(b-y,) +arctan (a-xo)(b+y,)
AL (2, 40y @-Xg) 2 + (B Y,)? (2, +0) (2o + Oy @=X0)2 + (b+Y,)? (2, +0)?
_ ]
+ arctan @+ Xo)(b- o) s arctan @+ Xo)(B+Y,) =
2o +C)y/ @+ X)? + (D= Y,)? (Z, +0)? (Zo +Cly @+X)? + (b+Y,)?(z, +0)? B

En un point P’ de I'axe (0Oz), de coordonnéesH%, y = 0, 3 = z ), ces équations deviennent :

- pour la face supérieure,, = uo—Msarctan ab 3
Tt (z-c)y/a? +b?(z-c)?

- pour la face inférieureB,_ = —uo—Msarctan ab 4
Tt (z+c)yfa? +b?(z+c)?

L’expression de la composante selon (Oz) de l'induction créée au point P’ est donc :

0 0
B, = HoM, Carctan ab - arctan ab O (5)
T g (z-c)al+b?(z-c)? (z+c)yfa? +b?(z+c)? H
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IV Comparaison des deux approches

Les équations (1) et (4) représentent les valeurs des composslate$Oz) des inductions
créées par deux couches d'aimants aimantées a saturation, I'cnlai@; I'autre rectangulaire.
Nous avons évalué numériquement ces deux types d’'induction a partir de deytesxemalistes

envisageables pour des couches magnétiques dans un dispositif hyperfréquence.

V.1 Couche épaisse de dimensions transverses de I'dedgrandeur de
I'épaisseur : cas d’'un champ démagnétisant « faible
La figure 3 représente les résultats obtenus par les deux approdtedea données
suivantes :
- les dimensions transverses valent R = |29% pour le cylindre et a = b= 2j5m pour le
parallélépipéde
- I'épaisseur des couches vaut 2L = 2¢ 3uh®;

- la couche d’aimant est aimantée a saturation selon (Oz) et la valegM gleaut 1,1 T.

En abscisse est reportée la cote pen distance du point considéré au centre du cylindre ou
du parallélépipede. La courbe rouge est tracée a partir de I'éq(tienla courbe noire est tracée a

partir de I'équation (1).
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Figure 5: Comparaison des deux approches pour des couches de dimensions¢gdsveréme
ordre que I'épaisseur

Dans ce cas les deux modéles convergent bien et donnent, a la suttaceuwdde (en z =5
um), des valeurs d'inductions comprises entre 6,6TLet 6,8 10 T. Ces ordres de grandeur sont &

comparer aux valeurs obtenues dans le cas des champs démagnétisantefoous présentons
dans le paragraphe suivant.

V.2 Couche épaisse de dimensions transverses tres egragevant
I'épaisseur : cas d’'un champ démagnétisant fort

Nous étudions ici le cas d’'une couche dont les dimensions transversesesogtandes

devant I'épaisseur. Les courbes des figures 4 et 5 sont tracées avec les valaiessuiva

- les dimensions transverses valent R = 2,5 mm pour le cylindre di=a2s5 mm pour le
parallélépipéde

- I'épaisseur des couche vaut 2L = 2c ulQ;

- la couche d’aimant est aimantée a saturation selon (Oz) et sa vagleut,MT.
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Figure 6 : B(z) pour couches de dimensions tres grandes devant I'épaisseur dand’lene couche
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Figure 7 : B(z) pour des couches de dimensions trés grandes devant I'épaissele danslune

Nous constatons, en comparant les figures 4 et 5, que les deux modeles de couches divergent
pour ces dimensions transverses, contrairement au cas précédemhplatement d’'une couche

cylindrique est donc différent de celui d’'une couche parallélépipédiqueplu3e les ordres de
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grandeur obtenus sont bien plus faibles que dans le paragraphe IV.1: la caenBsst, a la

surface de la couche, diminuée de 99,5 % par rapport au cas précédent
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V Conclusion

A partir de ces exemples simples, il ressort que le problemé&atapcdémagnétisant pour
des couches aimantées perpendiculairement a leur plan est drasiaimensions transverses des
couches constituent donc un parameétre important dans les choix technologitgissipErposition
de plusieurs couches d’aimants pourra étre envisagée pour renfandeiction a I'intérieur du
ferrite doux. Ces problemes nécessiteront une étude compléte une fdiengaara réalisé des
couches correctement texturées : les problemes de champ démagweétisiininnent en effet le

bon fonctionnement des dispositifs mi@ndes non réciproques intégrés.
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Annexe IV : principales fiches JCPDS utilisées
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¥han , Acta Crystaliogr., Sec. B, valume 29, page 2502 (1073),

Radiation : Cokal Filftar : Mot specified
Lambdla : 1 TREST d-5p i Guinier

SSFOM : Fld= BED.0147,14) ‘hmﬁnnﬂmm

Figure 3 : fiche JCPDS de $@0;7
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2 Mot indeoed

5.6 PEYmmc [154)

_l'!ﬂmﬂ

= 408050

D= 3.883

Mol. waight = 5853
Violume [CDJ = Z2.03

| tamperature.

| General commants: Mixtures normally comast and pure cubs: specimens can
. The transfion is mariensitic with Ma=388 C

be retained at room

Structure: Cobal has a face-cenbened cubic (Cu type) structure ([} form)
abowe 450 C and a cloasd-packed haxagonal structure (o form) stable at room

| Trotano, Tokich, Trans, AIME, 175 T28 (1948

Data collection Mag: Ambient

Uinit coll: Relerenca reports: a=2.507, c=4.07.

| Hafer, Pesbles., J. Am. Chem, Soc., volume 69, page BO7 (1547)

| CAS humber: Ta40-48-4

Radiation : Feka
Lambela : 1.93730

SSFOM : Fi0= 10(0.1020,13)

BEBHBEE.E2Y

=

O R s b e s

SoO=Qo-=-o000

L= =0 ANy S =]

Figure 4 : fiche JCPDS de Co
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Paftarn @ 43-1710 Radiation = 1 540600
et o, S LT

Cal 2th i ]
R 453 A5 1
-

Cobaft Coide TARTS o 3
TT RS 1R >
a7 A1a R "
13 985 7 3
107875 15 4

Lattice ; Face-cerdered cubic | Mol weight = 7493

5.8.: Fredm  (225) _| Violume [CD] = 7727
a= 4261370 Dx = 6.433

Color; Black

Sample proparation: Co O was obtained by thermal decompesition of Go [ C2 02 ).
Addltional pattern: See also calculated patbern 43-1004.
Adolitional pattern: To repiace 2-1201 and 5-402.

Data collachion Mag: Ambkent

| Kirie, 5., Yakimew, 1, Blochin, A, Seioyoy, L Inst. of Chermisiry, Academy of Sciences, Krasnoyarsk, Russia.,
100 Grant-in-Aid [19567).
CAS Number: 1307-96-8

Radiation : Cukal Filter : Monochramaler cryatal
Lambda : 1 54058 o-5p ¢ Diffraciomater _

SSFOM : FI=329(0.0030,8) Extornal standard @ 5i 7

PIADF—=a 0=
L b Bl b B

Figure 5 : Fiche JCPDS de CoO
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Paftern @ 6506 Radistion = 1540508 Quabity : High
Fe 2th il H & I
44674 100 i 1 Li]
65023 20| 2 of o
82335 X 2 i |
iren geode| 10| 2 2 0
Iren, sym 11630 12| 3 1 1]
Also called: femite 137.143 6 2 2 4

Mol waight = 5585
Valume [COf = 2355

Lattice ; Body-centered cubic
8.6, mdm (Z29)
a= 288840 Dx= THTS

Color: Gray, lght gray metallic
General commmends: Tolad impurities of samphe <0001 3% esch mestals and

non-metala.

Temparature of data collection: Pathen taken al 25 C.

Eample preparation: The inon used was an excephionally pure roled shost
propared at the NBS, Gaithersburg, Mandand, USA  [Meore, G, J. Met, §
1443 [1953)], ¥ was annesed in an H2 abmosphere for 3 days a1 1100 C and
shoady cooled in @ He atmosphena.

General commants.: y-Fe (fee)=(1300 C) 5-Fe (ko).

General convmants. Opaque mineral aptical data an specimen from

Mebeorile: RR:R.= 57.7, Daspoe 16, VHN=158 (mean at 100, 200, 300), Color
values= 311, M8 570 Rel: IMA Commesssion on Ore Microscopy QOF.
Additfonal paffern: See ICSD B4TIS (PDF 851410}

Data collection fag: Ambient.

Swanson et al, Natl Bur. Stand. (1.5}, Cirg, 538, volume IV, page 3 (1955),
CAS Numbef: 7430-30-5

Radiation : Culai Filftor : Beta
Lavmbda : 1 54050 dugipy © Mot ghven
SSFOM : FB=225(0.0044 5)

Figure 7 : fiche JCPDS de Fe
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é_ |

Pattern - 42-1120 Radiation = 1540600 Quality :
Mo f 2 i L] k | _
an K16 00 i 1 o
_ RA RN 15 ? n n
e o1 T T I T
R | 1Nt d13 14 3 j n
11E GRG a S 2 2 _
| 132847 24 3 2 1 _
— | | |
| Lattice ; Bedy-cenierad cubic Mol, weight = B5.94 | .
5.6 mam  (228) | Valume [CO = 3117 _
a= 314720 Dx = 10.221
|
|
Z= 3 Meor= T7.38 _

m-_nﬁ___._%ﬂghmsur#uaﬁzgin&i.rmmhxiﬂ@.riﬂ:rﬁ. |
Color; Black

Additional pattern; To replace 4-8049. |
Data collection flag: Amblent
|
|
|
|
|
|
|
Schrsiner, W, Intelligent Controts ing., Amawalk, HY, USA, ICOD Grant-n-Aid (1991]. |
|
|
|
Radiation : Cukai Filtar : Manochromalor crysial |
Lambaa - 154050 d-ap : Diffractometer |
SSFOM ; F7= BIDO12E.T) Internal standard ; AIROS [

Figure 8 : fiche JCPDS de Mo
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Figure 9 : fiche JCPDS de FeSi
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!m; £R.1751 Radiation = 1.5406568 Quaiity ; High

-
=
g
=

Feai:Mdz Zh il

Iron Neodyrmum 278

bhotobhBonie

®
£
BR-HbouSBammn

Latfice ; Rhombohedral Mol welght = 1237 .63 4338

§6.: Ram  {188) Volurma [CDJ = 75423 L3850
bt L 44 566
a= 857850 [ Ox= 7764 aTETS

B
§
3
g

&
g
]

_ d
i g
— B N R M M R D R = == = =

,..
= R R R R L L

== e OO G B OO~ L e~ L OO e

(RN R RS- ]

£= 1246720 51279

Sampie preparstion: Prepared by arc mefting corstituants under argon, 61,680
lmﬂmumemHthhlwmm&uummﬂummm G214

THmnwnd#hnmmhmhmmmm!ﬁmx 62 306

A*Mmﬂmmmjuﬂnnhﬂmwhmmm& 64,402
Data collection Mag: Ambssnt. B4 BE2

B
-
il

)
Ei
38

huohswmo=e"wunRo=mobfm=tokddbbwomnispamwisnauw=thabionsomns bhufb=wo

2
%

WVML Danvpdoy, W, L'viv Inst, of Theorslical Maberal B0.3TE
esearch, Uraine., ICD0 Grant-in-Ald [1996). B0 GG

Buomnbd

Shmons

-
e

L

-
baxdhlobk

Radiation : Cukal Fitter : Beta 1,850 |

Lamibda : 1.54060 d-sp : Diffractometer §2.827 |

S5FOM @ F30=105(0.0067,33)

wu-ﬁﬁmmwﬂ—hﬂu-ﬁ-ﬁm-ﬂ-_f:{—u— = b3 == O L 0

-

DHMNAYEALAM AL EELR LA AAARSAENRNAD RO ANANGRN AN BN R A RN HUNORNYRN RN = N0 =

OO - Q0 - bhDO NS RNHNMN~UDONORON T NOONO 2, 22 S w2 SO NN~ 000NN 0002200~ 0MNa00==0=003 =

b
B bd =

Figure 10: fiche JCPDS de bk 7
241



15 ¢ PUBPUETS [BULSL] (SE'E00EL =924 { WOAES

SRy ©dep 0L EpquET
RISAT IBILHDOUOH | SN LEAND ¢ UOREPEY
GBS L) Py

UEID OO WEN 'EI0HE Ylap 'DIES 'AyeseaLn 1ENS EYONEQ) WBDH D ALLEDMW T IBTOH-UaeA

7 Iy ey UOINoD Bpeg
LFE IR '9FEL-ES J0el LOZ00L ‘BOT00) OS50 995 /UWMRED EUGIPOY

CEOL-Er Wayed paeroieD & A peep|e, S waped uogppy

-9 B0E|dal 0 ‘W EUGHPOY

0w FUN0W swsads Sam)

39y sucaoeye) 15eBungs ue) Byl Jo AUSUBILY LI LOEWSD RIBDUELS BAE|8l BBEIany TSILMELIGS [EIUSE)
BINGY 24 K T 00k L 1R peauue apwes Juonesrdesd apiues

a0y 1B o]
¢ 5 F i Bl
;8§ ¢ mE e P
F: ] i K itk 48 e
£ L £ e Ll b
1] u 1 [ Lk B
SRR o1 <20 o =
_ % t .m w ﬁ.ﬂ p_ﬂ G189l =go] swmopy pall Logd S 95
[ [ v
[ H £ ¢ it b BYIEE = e o IBuntExay 7 soniey
& 0 K 4 Fic FiL . :
P ] L ‘ LU B
& W & ¥ bik FY
¥ ) ] i b5 L3
L 1] [ £k S L
& 13 13 =1 M LYy
] ] : & 4y
b h i woony
£ 0 i SE i L PO N Wfpos
i 0 i Uik GO
& [V] [1] Fi L4954 BE
| & ] i e Wit W
i ¥ 4 we _ FOPN
vy ROV L m O SA0L-LE ¢ LIBIR

i

Figure 11 : fiche JCPDS de b@%

242



