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Résumeé

Ce travail porte sur I'étude de I'évolution de #ttde surface de matériaux optiques
pulvérisés par faisceau d’'ions de faible énergiekeV). Ces matériaux (massifs ou dépbts en
couche mince) sont utilisés pour la fabrication desoirs d’instruments scientifiques
(terrestres ou spatiaux) ou pour d’autres appboatoptiques.

Dans la premiere partie de ce travail, nous avowastigué I'évolution de la rugosité de
surfaces optiqgues soumises a la pulvérisation umnidans le cadre du procédé industriel
d’«usinage ionique »@¢n Beam Figuringen anglais Ce procédé consiste a corriger la forme
de surfaces optiques a l'aide d’'un faisceau d’igtiskeV). Un désavantage de la technique
est 'augmentation potentielle de I'état de surfdeecertains matériaux lors du bombardement
ionique. L’évolution de la rugosité de plusieursténaux utilisés dans l'industrie optique a
été caractérisée avec précision en fonction derddopdeur érodée, jusqu'a 5 pm au
maximum. Les pulvérisations ont été réalisées emé@mce normale, généralement avec des
ions argon (mais aussi parfois avec des ions knypto xénon), des densités de courant de
l'ordre de 1 mA/crh et des énergies comprises entre 200 et 1000 eW.rBmbre des
matériaux ayant une structure amorphe (verre, dépibbhique de nickel), monocristalline
(silicium) ou méme polycristalline (carbure de gim CVD, dépbt PVD d'or et nickel)
préservent leur rugosité (du moins pour des prafarsl modérées), alors que d’autres
matériaux métalliques (placage de nickel, aluminierhibent une forte augmentation de leur
rugosité avec la pulvérisation ionique.

Un résultat important pour les applications indefies d’'usinage ionique qui a été mis
en évidence dans ce travail est I'évolution difféeede la rugosité du carbure de silicium
CVD en fonction de I'énergie des ions. Une augnteniglus rapide a basse énergie (< 500
eV) gu’a plus haute énergie (650-1000 eV) a aitésbéservée. La plus faible révélation de la
structure en grains du matériau avec des ions e grhnde énergie est supposée étre due a
une plus grande amorphisation de la couche puBeiisns ce cas. L'influence de la masse
des ions utilisés a également été illustrée saatbure de silicium (CVD) et sur des couches
minces d’or sur substrat nickel.

Nous avons également comparé nos mesures de gigogitiois d’invariance d’échelle.
Des coefficients de croissanfeet de rugositéx divers ont été trouvés en fonction des
matériaux et des conditions de pulvérisation, parissez éloignés de ceux prédits par
I'équation KPZ.

Dans la deuxieme partie, nous nous sommes int&regsketude des ondulations
submicroniques qui se forment spontanément swirface d’'un grand nombre de matériaux
lors de leur pulvérisation ionique en incidenceigpi®. Les premiéres ondulations observées
dans ce travail I'ont été sur des couches minces slir substrat en nickel électroformé
(matériaux typiguement utilisé comme surface réilsante pour les rayons X) pulvérisées
avec un angle d’incidence de 80°. Nous avons engtitdié principalement sur des couches
minces (~0.2 um) meétalliques d'or et d’'argent lieihce des parametres de pulveérisation
(angle d’incidence, énergie et flux) sur les dinens de ces structures spontanées. Nous
avons également observé la formation de ces omohgatsur le CdS, un cristal
semiconducteur intéressant pour ses applicationguss.

L’orientation et les dimensions des ondulations unéss (0.13 a 0.29 um de longueur
d’'onde spatiale) ont été comparées au modele théoride Bradley-Harper. Nous avons
utilisé le logiciel SRIM pour estimer la distriboti d’énergie déposée et les valeurs des
coefficients de tension de surface. Les résulthseiwveés peuvent s’expliquer en bonne partie



par les théories actuelles (Bradley-Harper, Maksev)'évolution des surfaces soumises a la
pulvérisation ionique. lls peuvent se résumer giosir nos conditions de pulvérisations:

» Apparition nette d’ondulations a partir de 60° 8 couches minces d’or et 70° sur
celles d’argent.

* Le vecteur d’'onde des ondulations était toujouegpendiculaire a la direction du
faisceau d’ions, pour tous les angles d’incidemden que la rotation des ondulations
au-dela d’'un angle critique soit généralement reg@padans la littérature.

* L’observation de changements de régime en fonatien’angle d’incidence pour
I'évolution des structures et de la rugosité. Tamees semblent se distinguer, comme
prédit par le modéle non-linéaire de Makeev.

* La diminution de la période des ondulations avaggmentation de I'énergie montre
gue de la diffusion thermique est le principal nmés@e de relaxation.



Summary

In this work the roughness and topography evolutiboptical materials sputtered with
low energy ion bean<( keV) has been investigated. These materials (@utkin layer) are
used in the manufacturing of mirrors for scient{ijzound or space) instruments or for other
optical applications.

In the first part of the work, the roughness eviolutof optical surfaces under sputtering
has been investigated in the frame of the indugir@ess known d®n Beam FiguringThis
technique consists in removing shape errors on apsiarfaces with a low energy ion beam
(<1 keV). One disadvantage of this process is a patencrease of roughness for surfaces
under treatment. The roughness evolution of somemats relevant to the optical industry
has been accurately characterized as function diiref depth down to 5 um. These
sputtering experiments have been carried out ahaldncidence, mainly with argon ions (but
also in a lesser extent with krypton and xenon)icios current density of ~1 mA/chand ion
beam energy ranging from 200 eV to 1000 eV. Theghoess evolution under sputtering is
low for materials with amorphous (glass, electrsleigkel), monocrystalline (silicon) or even
polycrystalline structure (CVD silicon carbide, PV@bld or nickel film), whereas it is
considerably more important for some other metati@terials such as electroplated nickel
and aluminium.

This work has shown small differences in the rowgsnevolution of CVD silicon
carbide as function of the ion beam energy. Thghoass increase is faster at low ion energy
(<500 eV) than at higher ion energy (650-1000 &We grain structure of this material is less
revealed at higher energy, which is supposed tallee to a larger amorphization of the
sputtered layer in this case. The influence ofitibemass on CVD silicon carbide and gold
films on nickel substrates has been also illustirate

Our measurements have been also compared to sdalusg Various growth{) and
roughnessd) exponents have been found, sometimes rather g@ifférom those foreseen by
the KPZ equation.

In the second part, we focus on periodically moeghdastructures (ripples) which
developed on many solids when sputtered by anafial ion bombardment. In this work,
we first observed these ripples on gold films dé&pdson electroplated nickel (materials used
as reflective surfaces for X-ray space telescopajtared at grazing incidence. We studied
the influence of sputtering parameters (ion beaodence angle, energy and flux) on the
characteristics of ripples induced on gold andesibhin film (~0.2 pm). lon-induced ripples
have also been observed on CdS, an interestingsaductor crystal for optical applications.

The ripples orientation and dimensions (spatial elevgths from 0.13 um to 0.29 um)
have been confronted to the Bradley-Harper (B-rgdr model. We used the SRIM software
to evaluate the deposited energy and the surfasgote coefficient distributions. Our results
can be in great part explained by the current tesofBradley-Harper, Makeev) on
morphology of ion-sputtered surfaces. These resaltishe summarized hereunder:

» Clear development of ripples for angle of incideegeial or higher than 60° on gold

film and 70° on silver film.

* In this work the ripples wave vector is always @egbicular to the ion beam direction
for all angles, whereas the change in ripple ocagoh beyond a critical angle is
usually reported in literature. This is a due te tifferent shape of the energy
distribution function for our sputtering conditions



» Different regimes for roughness and topography wat (grains, ripples) have been
observed in function of the angle of incidence.iffetent areas can be distinguished,
as predicted by Makeev non-linear model.

* The diminution of ripple wavelength with ion energiyows that thermal diffusion is
the main relaxation mechanism.
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Chapitre 1. Introduction

Le travail s'insere dans le cadre des activiteR&® sur I' «usinage ionique » (mieux
connu sous son acronyme anglais IBF pour « lon Béguring ») qui sont en cours depuis
le milieu des années 90 au CSL. Ce procédé corssisteriger la forme de surfaces optiques
a l'aide d’un faisceau d’ions de faible énergi€el(keV). C’est une étape finale qui suit celles
de mise en forme et de polissage mécanique. Lesitdéfie grande longueur d’onde spatiale
(> 1 mm) et de faible amplitude (quelques pum maximnypeuvent étre éliminés par ce
procédé. Un désavantage de la technique est laatétion potentielle de I'état de surface
(augmentation de la rugosité) de certains matérdarsxdu bombardement ionique. C’est cet
aspect critique qui fera I'objet de toute notresmtion dans ce travail. L'augmentation de la
rugosité de la surface optique provoque en effeliffasion de la lumiére, ce qui peut rendre
le procédeé inutilisable sur certains matériaux encfion de son importance et des
spécifications optiques (longueur d’'onde, réflatdiv..).

Fin des années 90, les principaux résultats pulsiigsl’évolution de la rugosité de
différents matériaux optiques, directement en rapgeec le procédé d’usinage ionique, ont
été réalisés par quelques auteurs, dont Egert (gbapitre 4). Ceux-ci quantifient
principalement I'évolution de la rugosité rirde différents matériaux optiques en fonction de
la profondeur érodée, mais sont plutbt avares emgés et en explications. Des divergences
sont parfois & noter quant aux résultats entremifits auteurs. L’influence éventuelle des
conditions de pulvérisations ioniques (énergie sitérde courant ...) restent une question tres
peu abordée.

Le travail a ainsi débuté expérimentalement dangremier temps par des mesures de
I'évolution de la rugosité de différents matériaunisés en optique (verre, nickel, carbure de
silicium ...) en fonction des besoins des projetsiliage ionique au CSL, afin de compléter
nos connaissances du comportement des matériauraaort aux informations existantes
dans la littérature. Au fil de nos travaux, noussieommes intéressés aux aspects théoriques
plus fondamentaux décrivant ou permettant d’exgligtévolution de la topographie sous
bombardement ionique.

Les principaux objectifs initiaux du travail soeslsuivants :

» Constituer une banque de données d’observatiorssaolionpléetes d’évolution
de la rugosité des principaux matériaux optiquescavnos parametres
expérimentaux

e Evaluer sur certains matériaux I'éventuelle infleendes parametres
experimentaux de pulvérisation que sont la natuws ns, I'énergie du
faisceau, la densité de courant, I'angle d’incigenc

» Approfondir nos connaissances des théories fond@esret modeles liés a la
pulvérisation ionique et I'évolution de la topognés

» Faire le lien entre nos observations directemeddslia I'usinage ionique
(application industrielle) et les théories/modedgistants (sujet académique).

* Mieux prévoir a I'avenir I'évolution de la rugosities matériaux vis-a-vis de la
pulvérisation ionique

Nous nous sommes de plus intéressés a d'autregatppis que l'usinage ionique,
notamment aux nanostructures spontanées génénéés pavérisation ionique (souvent en
incidence oblique) qui peuvent étre intéressantes gdes applications optiques telle que la
texturation de diffuseurs.

Le travail est structuré en 9 chapitres qui soidvement décrits ci-dessous.

! Root-Mean-Square
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Chapitre 1. Introduction

Le chapitre 2 rappelle des notions fondamentaleslaipulvérisation ionique, dont
notamment le modele de Sigmund. Les modeéles delaiom numérigque y sont brievement
décrits. Les principales applications de la pubation ionique et la technologie des sources
ioniques sont également abordées.

Le chapitre 3 décrit les notions utiles dans [I'étudle la rugosité dune
surface (parametres de rugosité, transformée deiefpuLe lien entre la rugosité d’'une
surface et la diffusion de la lumiere par cellest également abordé.

Le chapitre 4 résume les principaux résultats exmdtaux sur I'évolution de la
rugosité, en général et pour l'usinage ionique amiqulier. Les modeles théoriques décrivant
I'évolution de la rugosité (lois d’invariance d'éidle), expliquant la formation de structures
particulieres que sont les ondulations (Bradleypdar ou tentant de présenter un modele
global (Makeev, Cuerno et Barabasi) seront présenté

Le chapitre 5 présente les équipements utilisésr pms mesures, les procédures
expérimentales et les conditions de pulvérisatitlisées. Si les conditions standards de
pulvérisation utilisent typiquement un faisceawds argon de 650 eV avec des densités de
courant de 1 & 2 mA/cind’autres gaz (krypton, xénon) et énergies (e2®@et 1200 eV) ont
également été testés.

Le chapitre 6 résume les mesures d’évolution degitg (pulvérisation en incidence
normale) réalisées sur différents matériaux opsaare fonction des besoins des projets
d’usinage ionique au CSL : principalement pourdebare de silicium (CVD SiC), mais aussi
les verres (BK7, silice fondue, Zerodur), le nickdép6t chimique et par pulvérisation
cathodique), le silicium et I'aluminium.

L’évolution de la rugosité de I'or (déposé en dmenince) et du nickel électroformé
feront I'objet d'un chapitre spécifique (chapitrg €ar ils sont les constituants d’'un type
particulier de miroirs a rayons X utilisés en astnmie spatiale.

Les structures spontanées (ou auto-arrangées)vébseau chapitre 7 dans l'or (sillons
paralleles a la direction du faisceau en inciderasante) nous pousseront & approfondir le
sujet au chapitre 8 sur deux types de couches mimegalliques (or et argent), ainsi qu'a
réaliser ce type de structures sur un cristal semdigcteur (CdS). L'influence des conditions
expérimentales (angle, énergie, flux) sur 'orédiain et les dimensions de ces structures sera
évaluée et comparée aux modeles théoriques.

Enfin, le chapitre 9 synthétisera le comportememis dnatériaux étudiés sous
pulvérisation ionique et les principales informasapportées par ce travail.
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La pulvérisation ionique : principes,
applications et technologies
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Chapitre 2. La pulvérisation ionique

2.1 Geénéralités sur I'interaction ion-matiere

Les différents mécanismes d’interaction ion - matie

Le bombardement d’'une surface solide par des ionspes s'accompagne, si I'ion n’est pas
réfléchi, d’'une séquence d’interactions au cousxjdelles les ions primaires transféerent tout
ou une partie de leur énergie. Une particule priendiion incident) peut parcourir dans le
solide une certaine distance, dissiper son énexgiat d’étre finalement arrétée ou éjectée du
solide. Nous allons discuter brievement les deypegyd’interactions qui sont mises en jeu
entre les ions énergétiques et les atomes du sdligel provoquent le ralentissement des ions
[2.1] : les pertes d’énergie nucléaire et électjoai Signalons aussi que deux autres
mécanismes peuvent exister (génération de photadmetion nucléaire) a des énergies plus
élevés.

Perte d’énergie nucléaire

La premiére interaction est la perte d’énergie éaick Les ions et les atomes rentrent en
collision et diffusent élastiquement. Il s’agit d'transfert de la quantité de mouvement des
ions incidents aux atomes contenus dans le matéiliel Les ions incidents sont donc
ralentis élau fil des collisions. Le freinage nudléaest quantifié par le _pouvoir d'arrét
nucléaire :

dE
==| =-NS,(E

ou N est la densité atomique e[S la section efficace d’arrét nucléaire pour éegie E.
C’est le principal mécanisme de perte d’énergie peaiions a faible énergie (~keV).

Pour évaluer §E), on part du potentiel d’'interaction entre dextames £ et Z (séparés par
la distance r) qui peut étre pris comme étant uami@l| de Coulomb écranté :

V(r)= 2iLse ¢(Lj (2.2)

r a
ol ¢ est la fonction d’écrantage et a le rayon d’é@getde Thomas-Fermi (~0.1-0.2 A).

Dans I'approximation d’un potentiel en4/on peut montrer que :
(Ej = NizlzzezaL (2.3)
dx ), 2 M, +M,

, donc que la perte d’énergie est indépendant&dergie.

Lindhard, Scharff et Schiott (théorie LSS) ont exydr le freinage nucléaire dans un systéme
de coordonnées dites « réduites » ou I'énergieitecet la longueur réduite valent :

= M, 4mE,a M, «

M1+M2 lezez (M1+M2)2
ou M la masse, Z le nombre atomique et e la chdegé&électron. Les indices 1 et 2 se
rapportent a I'ion incident et I'atome cible resipezment.

p =NM, 478’ (2.4)

" nuclear stopping power



Chapitre 2. La pulvérisation ionique

Dans ce formalisme, le « pouvoir d’arrét nucléaieécrit comme :

de

— | =S (& .
(d,ojn . (€) (2.5)
ou

— | =aNZZe"———S (¢

[dxjn 142 M, +M, NE) (2.6)

Dans ce systeme de coordonnées, le pouvoir d'andgéaire est représenté par une relation
unique S(g), indépendante de la particule incidente et debie. S(¢) dépend de la forme du
potentiel V(r). Un potentiel en 1/r (Thomas-Fernanduit a une perte d’énergie nucléaire qui
diminue & haute énergie, et donc qui est plus progé la réalité que celui en /r
(indépendant de I'énergie). Une forme approximagisedonnée par Kalbitzer et al.:

05
(dsj _17¢%Log(s +e) o

dp).  1+68c+34e"

Perte d’énergie électronique

La deuxieme interaction est la perte d’énergiet@amue La plupart des projectiles ne
frappent pas de plein fouet les atomes du matémais passent plutét au voisinage de ceux-
ci. Etant donné que les ions restent chargés tdit$ gussedent une certaine vitesse, il se
produira une interaction électrostatique entre aget les électrons et charges nucléaires des
atomes du matériau (collisions inélastiques). Ltesnas de la cible sont excités ou ionisés.
Ceci va également provoquer le ralentissement des incidents. |l est quantifié par le
« pouvoir d’arrét électronique »:

dE

(5), =@ -

ou N est la densité atomique et S la section effiodlarrét électronique pour I'énergie E.
C’est ce mécanisme ion-électron qui est le plusonamt a plus haute énergie (>> keV)

Dans le cas des collisions & faible énergie (pe@.2 16 m/s, ce qui correspond +/- & des
énergies inférieures au MeV), la théorie LSS die de pouvoir d’arrét électronique est
proportionnel a la racine carrée de I'énergie :

dE
—| =-k+E
(dxje 29

Dans le cas des collisions & forte énergie (po@.231C m/s, ce qui correspond +/- & des
énergies supérieures au MeV), on peut montrer gueoluvoir d'arrét électronique est
inversement proportionnel a I'énergie :

[%) =-kE™ (2.10)

K et k dépendent du couple ion- atome cibleZZ M;, My).
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Perte d’énergie totale
On considere les processus de perte d’énergie@dépie et nucléaire comme indépendants
et additifs. La perte d’énergie totale subie panl’est donc égale a I'addition des deux.

(a6, (%
dx dx ), Ldx)/, (e11)

Les deux mécanismes varient differemment avec igpaela section efficace sera maximale
pour des énergies de l'ordre du keV pour lintemactnucléaire et pour des énergies de
'ordre du MeV pour linteraction électronique. S@amt une des deux contributions peut étre
considérée comme négligeable (voir Figure 2.1).
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Figure 2.1. Domaine d’applications des différentethéories en fonction de I'ion incident (I: interacton
nucléaire, Il ; interaction électronique a faible éergie, Ill: interaction électronique a haute énerge) [2.1].

Principaux phénomeénes se produisant sur la matiére

Dans une certaine gamme d’énergie (de la centa@ealquelques keV), l'impact des ions
provoque I'émission de particules de différenteurat Principalement des atomes neutres
(pulvérisation ionigup mais aussi des ions (émission dions secondattey photons
(ionoluminescence), des électrons secondairesedtién de particules de la cible requiert
une séquence de collisions pour changer la quastitéthouvement incidente, dirigée vers
l'intérieur du matériau, vers la surface. Ici lequrs des ions dans la matiere est faible et ce
sont les premieres couches atomiques qui particip&npulvérisation. A titre d’exemple, a la
limite supérieure de la gamme d’énergie que noaiotrs ici, la profondeur de pénétration
pour des ions d’Argon d’1 keV bombardant de lacsiliondue sous incidence normale est de
I'ordre de 4 nm.

Pour des énergies plus élevées (de quelques kedelgugs MeV), lion incident pénétre
beaucoup plus profondément dans le solide (queldie@smes de microns a 100 keV) : il
s’agit du phénoméne d'implantation ioniggei est mis a profit pour implanter des dopants
dans un matériau.

En résumé, on distingue généralement 4 phénomenesmant les modifications de la cible
bombardée (voir Figure 2.2) :

- La pulvérisation de particules de la surface

- Limplantation d’ions primaires
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Chapitre 2. La pulvérisation ionique

- Des modifications dans la structure de la matiere
- Des effets chimiques tels que la rupture et lenfdron de liaison

ions incidents atomes cibles éjectés

particule légére
provenant d’une
réaction nucléaire

ions rétrodiffusés

particule lourde

i
provenant d'une
réaction nucléaire

réactiaon
nucléaire

profondeur limite d éjection

atomes de la cible déplacés

profondeur moyenne des défauts

fon inplanté

profendeur moyenne d'implantaginn

Figure 2.2 Principaux phénomeénes lors du bomdardenm¢ ionique d’un matériau [2.1].

2.2 La pulvérisation ionique

2.2.1 Le mécanisme de pulvérisation

PATH OF INCOMING
keV ION

p’ (5) 0 ATOM RECOIL
’ ESCAPES
/ FROM SAMPLE

" SURFACE". )
N9 J
@

O VACANCY AND

2.122%0 Si INTERSTITIAL

FROM OISTORT

LATTICE LATTICE, i.e.
FORM
"RADIATION

DAMAGE"

0 ATOM RECOIL EJECTS
Si ATOM FROM LATTICE

INCOMING 10N -
@ L OMING 0N sampLe FORMING Si VACANCY

Figure 2.3: lllustration d'un processus de pulvériation typique se produisant lors du bombardement déa
surface du verre par des ions [2.2]. Les cerclesgihs représentent les atomes d'oxygene, les cerabesux
les atomes de silicium.

Un des effets principaux de linteraction ion-sgdaest la pulvérisationsputtering en
anglais). La Figure 2.3 illustre un processus muesitypique produisant la pulvérisation dans
la gamme de 1 keV. La particule incidente, éneqgéti pénetre dans le matériau et perd de
I'énergie dans une série de collisions avec lesmasode la cible. Si I'énergie transmise a
'atome cible est supérieure a une énergie de déplant, il peut quitter sa position et
engendrer une série de chocs avec d’autres atomestériau (cascades de collisions). Un
atome éjecté de sa position initiale peut s’échagpanatériau s'il a suffisamment d’énergie
pour compenser les pertes énergétiques qu’il soiisigju’il traverse la matiére et s'il acquiert

suite aux collisions une composante de vitessgédirver I'extérieur du matériau. De plus, il
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doit lui rester suffisamment d’énergie pour vaintge forces de liaisons de surface (de 1 a
guelques dizaines d'eV) et étre finalement éjecte lal surface, produisant l'effet de
pulvérisation. On dit que I'énergie du projectileatieint le seuil de pulvérisation si elle
conduit a I'éjection des atomes de la surface.

Au-dela de cette description générale de mécanisimepulvérisation, on distingue
généralement trois types de régime de collisions :

- Le régime des collisions unigfes

L’ion incident transfere de I'énergie aux atomeslaeible, lesquelles, aprés avoir subi
un petit nombre de collisions ultérieures sontté@de la surface. Dans ce mode, peu de
collisions se produisent et seuls les atomes Ieuete premier contribuent a la
pulvérisation de maniere significative. Ce régirapglique pour les bombardements de
faible énergie< 1 keV)

- Le régime de cascades linéaires :

Dans ce régime, les atomes de la cible recoivdfisamnment d’énergie pour engendrer
le recul d’autres atomes et donc un régime ditesstades, mais de densité assez faible si
bien que les collisions entre atomes en mouvemeant s improbables. Ce régime
s’appliqgue pour des bombardements d’'ions de nomatm®ique moyen ou élevé et dans
une gamme d’énergie de quelques keV.

- Le régime des pointes thermigties

Les collisions sont telles qu’elles mettent en nesoent une densité importante de
particules a I'intérieur d’'un certain volume deciale (appelé le « spike » volume) et les
collisions entre atomes en mouvement peuvent supe Ce régime est atteint pour des
bombardements de cibles d’atomes lourds par deslaomds et des énergies élevées (20-
80 keV).

2.2.2 Le rendement de pulvérisation

Le phénoméne de pulvérisation ionique est quardifiéerme de rendement de pulvérisation
Y(E), qui est égal au nombre d’atomes éjectésguairicident. C’est une des valeurs les plus
importantes dans le domaine de la pulvérisatiaigice.

2.2.2.1 Le modele de Sigmund

Le modele le plus connu pour le calcul du rendendenpulvérisation est celui de Sigmund
[2.3] [2.4]. C’est un modéele basé sur I'équationtd@sport de Boltzmann, valable pour des
cibles monoatomiques (amorphes et polycristallines)

Le rendement de pulvérisation peut s’exprimer comme

Y(E) =A Fd (E) (2.12)

A contient les propriétés du matériau et I'étatadsurface :

A 00042/(NU,) (2.13)
avec U I'énergie de liaisons des atomes de surface ed Memsité atomique. jLpeut étre
estimé a partir de I'énergie de sublimation du matécible et est compris en général entre 2
et4eV.

% single knock-on regime
3 spike regime
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Fd(E) est la densité d’énergie déposée en surface :

Fd(E)=a N S,(E) (2.14)

ou N S(E) est le pouvoir d’arrét nucléaire (voir paradre2.1) etx un facteur de correction
dépendant de l'angle de pulvérisation et de caminbs dues a des grands angles de
diffusion. En incidence normale, le factemrdépend de I'énergie (facteur m) et surtout du
rapport de masse de l'ion incident (Mt de I'atome cible (). La valeur d'a est comprise
entre 0.15 et 1.5 (voir Figure 2.4).

IlllI T llllllf[ 1T TTTIT7

05 f— —

-——— ——

!
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ol [ 10
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o
—

Figure 2.4. Facteura en fonction du rapport de masse MM ; dans le domaine des collisions élastiques
(incidence normale) [2.3].

Pour le calcul du pouvoir d’arrét nucléaire dana swodéele, il distingue plusieurs cas en
fonction notamment de I'énergie des ions incidettde la masse des ions. La limite exacte
en énergie entre les deux cas décrits ci-dessqendéu couple ion incident-atome cible.

Pour le cas des faibles énergies (< 1 ké\rivilégie la pulvérisation causée directempat
le recul de I'atome cible plutdt que par le procssde collisions en cascades. Le rendement
de pulvérisation en incidence normalgsyécrit dans ce cas:

E
Y, (E) z%a{)—o" (2.15)
Avec :
a le facteur dépendant du rappors/M; (Figure 2.4)
Eo I'énergie de I'ion incident
Uop I'énergie de liaisons des atomes de surface
y le coefficient de transfert d’énergie

y=—4M1M2 (2.16)
(M1+M2)2 .

La quantitg/E, correspond en fait a 'énergie maximale transmisa atome cible lors d’'une

collision. Elle est maximale (et donc le rendensmpulvérisation aussi) quand les masses de
I'ion incident et de I'atome cible sont identiques.
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Pour des énergies plus élevées (<10 keV) et des den masses intermédiairest la
pulvérisation est toujours gouvernée par les periasléaires (région des collisions
élastiques), Sigmund utilise pour le pouvoir d’amécléaire la relation LSS (équation (2.6))
exprimée en énergie réduitgvoir paragraphe 2.1). Le rendement de pulvédsagiexprime
alors :

— 2 1
Y,(E) =0.042a Z,Z e‘a UO(Ml M,
oua est le facteur décrit & la Figure 2.4, a est lemayécrantage de Thomas-Ferii,et Z,
sont les nombres atomiques de l'ion incident etoifze cible respectivement. Comme vu
préecédemment, &) est une fonction unique (pour tous les couples ie atomes cibles),
tabulée par les auteurs du modéle LSS et dont de=urs sont reprises dans l'article de
Sigmund [2.3].

) S.(¢) (2.17)

Dans le cas de I'approximation de la perte d’émergicléaire indépendante de I'énergie telle
que décrite par I'équation (2.3), le rendementulgérisation peut s’exprimer [2.4] comme:

M
Y,(E) =0.021am°Z2,Z,€°a —F—1—— (2.18)
UO(Ml + M 2)
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Figure 2.5. Rendements de pulvérisation du Cu meséis expérimentalement (points) et calculés selon le
modele de Sigmund (lignes) en fonction de I'énempour des ions primaires Xe, Kr, Ar et Ne [2.3] [2&].

La Figure 2.5 compare le rendement de pulvérisationuivre obtenus a I'aide du modéle de
Sigmund (Equations (2.15) et (2.18)) et celles mé=s expérimentalement. Aux faibles
énergies, le rendement de pulvérisation augmenéailiement avec I'énergie, comme décrit
par I'équation (2.15). Pour des ions de plus grandeergies, les ions pénetrent plus
profondément dans le matériau, I'énergie déposéidace diminue, ainsi que le rendement
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de pulvérisation. L'énergie a laquelle le rendemesit maximum diminue pour des ions
incidents plus légers.

Comme illustré a la Figure 2.5, on constate en génde bonne adéquation entre le modele
de Sigmund et les mesures expérimentales pour #&8riaux polycristallins et amorphes,
sauf pour les hautes énergies (> 10 keV) danssle’oans lourds (comme pour le YeDans

le domaine des faibles énergies (< 1 keV), certaineertitudes sur le calcul des sections
efficaces de collisions nucléaires peuvent égalénieriter la précision sur la valeur du
rendement calculé par ce modéle.

2.2.2.2 Influence de I'angle d’incidence

Sous incidence oblique, la pulvérisation ioniquiefagorisé par le fait qu’'une composante de
la quantité de mouvement de l'ion incident est [ielma la surface et donc qu’une part plus
importante de son énergie peux étre transféréeatmxes de surface. Le rendement croit
donc avec I'angle d’incidence des ions de la setfae rendement de pulvérisation s’exprime
dans le modele de Sigmund comme [2.3] :

— YO
Y(6) cos' (@) (2.19)
ou

Yo est le rendement de pulvérisation
0 est I'angle d’incidence par rapport a la normala surface

f est un parameétre dépendant des conditions dépsesion.

Pour des angles d’incidence raisonnables, f dépendipalement du rapport ;. Il est
eégalement lié au coefficient m (0O<m<1) qui déperdlal gamme d’énergie, et donc de la
section efficace des collisions élastiques (ThoRersni), et qui est approximé de la maniére
suivante :

m=1— Rutherford (hautes énergies)

m=1/2— gamme autour du KEV et moyennes énergies

m=1/3— < kEV

m—0 — dans la gamme de quelques eV.
La courbe de f pour m=% & (gamme qui nous intéresse ici) se trouve a largigue. On
peut constater que les 2 courbes sont tres serablatad qui signifie que I'influence de I'angle
d’incidence sur le rendement de pulvérisationrést peu sensible a I'énergie de I'ion incident
dans la gamme de la centaine d’eV a quelques ke&\plls, pour MM;<3, f est quasiment
constant (~5/3) et donc le rendement de pulvéasast également indépendant du rapport de
masse.
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M,/M,

Figure 2.6. Facteur f en fonction du rapport de mase M/M ; et de I'énergie ionique (gelques keV pour
m=1/2 et <1 keV pour m=1/3) [2.3].

Pour des angles d’incidence élevés (au-dela deayléanritique ~ 70°), le rendement de
pulvérisation diminue alors tres rapidement enoraide la réflexion des ions incidents sur la
surface (I'action répulsive de la surface est aggande pour empécher les ions de pénétrer
dans le matériau) et tend vers 0 p6=90°.

Notons que des valeurs expérimentales pour f damgminme entre 0.7 et 2.5 peuvent étre
trouvées dans la littérature [2.4]. Ainsi, la grardEpendance du rendement de pulvérisation
du diamant avec I'angle d’incidence pour des iogem est illustrée a la Figure 2.7.

1.2 Argon Lons
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Figure 2.7. Mesure du rendement de pulvérisation ddiamant en fonction de I'angle d’incidence pour dg

ions Argon de 500, 750 et 1000 eV [2.4].

2.2.2.3 Influence de la structure du matériau

Bien que le processus physique de pulvérisationlsanéme pour les matériaux amorphes,
cristallins et polycristallins, I'arrangement réiguldes atomes dans une structure cristalline
induit des effets qui n'ont pas lieu dans les stmgs désordonnées. Pour les cristaux, le
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rendement de pulvérisation dépend également du gulatallin qui subit le bombardement
ionique.

Lorsque le bombardement s’effectue selon certaimi®ctions cristallographiques
privilégiées, la profondeur de pénétration dansristal est beaucoup plus importante que
dans le cas amorphe. L’'alignement des atomes dan<ristaux procurent en effet de
véritables « boulevards » pour les ions incidegtmala méme direction. Ne rencontrant que
peu d’obstacles, la perte d'énergie de l'ion esauseup plus faible. Il en résulte un
rendement de pulvérisation Y plus faible car leistions se produisant plus en profondeur,
les atomes ont une probabilité plus faible d’éjectées. Ce phénomene est connu sous le
nom de I'effet de canalisatiosl{anneling effecén anglais).

Au contraire, lorsque le bombardement s’effectugpgediculairement aux plans de hautes
densités atomiques, le rendement de pulvérisatginsepérieur a celui observé sur les
matériaux amorphes ou polycristallins.

2.2.2.4 Pulvérisation de matériaux biatomiques

Les différences de rendement de pulvérisation déSrehts constituants du matériau vont
engendrer la formation d’'une couche de surfacee (ditouche altérée ») de typiquement
guelques nm d'épaisseur enrichie du constituanitdgarendement de pulvérisation le plus
faible (« pulvérisation différentielle ») [2.5].

Pour un alliage A-B, les rendements de pulvérisalig et Yg des constituants A et B dans
l'alliage A-B s’écrivent :

v, =NNL;BSA Y, =NN¢;BSB (2.20)
avec

S, = coefficient de pulvérisation de A dans A pur

N,  =densité atomique de A pur

N,, = densité atomique de A-B

Idem pour constituant B

Au fur et a mesure que la pulvérisation se pourtaitoncentration de surface du composant
avec le rendement le plus élevé va diminuer. Apregertain temps, un état d’équilibre va

étre atteint pour lequel la concentration des Gastts peut étre trés différente que celle
initiale.

A l'équilibre [2.6] :
gA YA — HB YB
CA CB
C, = fraction initiale de A dans l'alliage

8, =fraction en surface de A dans l'alliage a I'tloxe

C, = fraction initiale de B dans l'alliage
0; = fraction en surface de B dans I'alliage a I'élopei

(2.21)

Le concept peut étre généralisé a un matériauskepits constituants.
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2.2.3 La vitesse de pulvérisation

La vitesse de pulvérisation (plus communément a@gplel vitesse d’érosion) correspond a la
profondeur de matiere pulvérisée par unité de tePpsr un matériau monoatomique, elle est
liée au rendement de pulvérisation par la relatimpirique suivante donnée par Kaufman (en
Angstroms/min) [2.7]:

V, = dz =622 J cosP) M, Y(6) (2.22)
dt Yo,

avec
J est la densité de courant ionique (mAfcm
M. la masse atomique de la cible
p la densité du matériau (g/&mn

Nombre Masse Rendement Vitesse
atomique Elément atomique Densité Y a 1 mA/cm2
(uma) (g/cm”3) (atomes/ion) (nm/min)

4 Be 9.01 1.85 0.62 19
6 C 12.01 2.25 0.12 4

13 Al 26.98 2.7 1.03 64
14 Si 28.09 2.33 0.45 34
22 Ti 47.9 4.54 0.51 33
23 \Y, 50.94 6.11 0.64 33
24 Cr 52 7.2 1.18 53
25 Mn 54.94 7.44 1.9 87
26 Fe 55.85 7.87 1.1 49
27 Co 58.93 8.9 1.2 49
28 Ni 58.71 8.9 1.35 55
29 Cu 63.55 8.96 2 88
32 Ge 72.59 5.32 1.08 92
39 Y 88.91 4.47 0.68 84
40 Zr 91.22 6.51 0.65 57
41 Nb 92.91 8.57 0.58 39
42 Mo 95.94 10.22 0.81 47
45 Rh 102.91 12.41 1.26 65
46 Pd 106.4 12.02 2.05 110
47 Ag 107.87 10.5 3.03 190
50 Sn 118.69 7.31 1.2 120
73 Ta 180.95 16.65 0.56 38
74 w 183.85 19.3 0.56 33
78 Pt 195.09 21.45 1.37 78
79 Au 196.97 19.32 2.43 150
82 Pb 207.2 11.35 2.7 310
83 Bi 208.98 9.75 6.64 880
92 U 238.03 18.85 0.84 66

Tableau 2.1. Rendement et vitesses de pulvérisatidas principaux éléments en incidence normale, pour
des ions Argon de 500 eV (vitesses mesurées poueutensité de courant de 1 mA/cin[2.7].

Kaufman fournit également une table de valeurs ex@#tales de rendement et de vitesse de
pulvérisation pours des ions d’argon de 500 eV ef'gie et 1 mA/crhde densité de courant,
sous incidence normale (voir Tableau 2.1). Les eerehts et vitesses de pulvérisation sont
fournis également pour quelques matériaux comp@ssi-conducteurs ...) au Tableau 2.2.
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La conversion entre vitesses et rendement de pséiEm peut se calculer a l'aide de la
relation (2.22).

Il convient de considérer ces valeurs comme uneod¥ grandeur car on constate une
dispersion assez grande des valeurs en fonctioexgEsimentateurs (des écarts de 20% sont
fréquents). Il est donc vivement conseillé deffect des mesures dans les conditions
expérimentales de I'application si I'on désire disgr de valeurs précises.

Si on substitue ¥d) dans I'équation (2.22) par
Y,

Y(@)=—2—

cos (0)

, Nous obtenons I'équation suivante qui exprimdédpendance de la vitesse de pulvérisation

avec I'angle d’incidence :

(2.19)

V, = dz =622J M, % (2.23)
dt p cos ~(0)
Masse Rendement Vitesse
Composés Symbole Orientation moléculaire Densité Y a1l mA/cm2
(uma) (g/cm”3) (molécules/ion)  (nm/min)
Oxyde d'aluminium Al20; 1102 101.9 3.96 0.05 8.3
Sulphure de cadnium Cds 1010 144.46 4.82 1.2 220
Arséniure de gallium GaAs 100 144.64 5.316 0.38 65
Arséniure de gallium GaAs 110 144.64 5.316 0.95 160
Antimoniure de
gallium GaSh 111 191.47 5.619 0.88 187
Antimoniure d'indium InSb 236.57 5.775 0.6 152
Tellure de plomb PbTe 111 334.8 8.16 1.48 377
Niobate de lithium LiNbOs;  coupe Y 147.85 4.65 0.2 39
Carbure de silicium SiC 0001 40.09 3.21 0.45 35
Dioxyde de silicium SiO, 001 60.086 2.65 0.23 33
Photorésine Riston 14 25
Photorésine Shipley AZ 1350 20

Tableau 2.2. Rendement et vitesses de pulvérisatide quelques matériaux composés en incidence
normale, pour des ions Argon de 500 eV (vitesses sueées pour une densité de courant de 1 mA/én
[2.8].

2.2.4 L’influence du bombardement sur la topographi e et les défauts
sous la surface

Le bombardement ionique d’un solide étant un pmeslestructif, la couche superficielle de
celui-ci va subir des changements qui se tradunterdifférentes maniéres :
- modification de la topographie de la surface
- modification de la composition de la couche supktfe
création de défauts
implantations d’'impuretés

2.2.4.1 Influence sur la couche superficielle en fotion du type de matériaux
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Métaux

Un effet commun sur les matériaux polycristallirst k2 développement des frontieres de
grains. Les plans cristallographiques d’orientattbfiérente vont étre pulvérisés avec des
rendements également différents. Ces propriétésdsaiieurs mises a profit pour révéler la
structure des meétaux et autres matériaux polydinstaen les soumettant a la pulvérisation
ionique. Une autre caractéristique est le dévelomme de protubérances (cones, pyramides,

).

Semi-conducteurs

Un changement de structure spectaculaire est absgour les semiconducteurs ou le
bombardement ionique rend la couche superficietierphe. Le passage de I'état cristallin a
amorphe se produit uniquement si la températurgsedu-conducteur est suffisamment basse
pour que les dégats engendrés ne soit pas anrarld@iffusion) aussi vite qu’ils sont créés.
Cette température critique va dépendre du typeede-sonducteur, de I'ion incident, de son
énergie et du flux.

Matériaux amorphes

L’absence de structure ordonnées dans les matéaiauaxphes (verres, ...) et de directions

préférentielles pour le rendement de pulvérisatigmour conséquence que les effets sur la
topographie des surfaces (et donc I'évolution deidgsité) est beaucoup plus limité que pour
les matériaux polycristallins. La topographie de slarface est donc généralement peu
modifiée sous bombardement a faible et moyenneg@nddéanmoins, ces effets ne sont pas
inexistants comme nous le verrons plus en détaitshapitre 4.

2.2.4.2 Les défauts dans les matériaux cristallins

Lors des collisions nucléaires, si I'énergie trarsenpar I'ion incident aux atomes du réseau
est supérieure a un certain seuil (Bnergie de déplacement), I'atome cible quitte sib@
cristallin normal, laissant un site vacant (lacur@&)son énergie est grande, I'atome déplacé
pourra méme déplacer d’autres atomes du réseaquargon énergie est supérieureydes
déplacements d’atomes dans la structure cristatbmstituent des défauts.

Si 'atome déplaceé va se positionner un peu plusda position interstitielle en laissant a sa

place normale un site vacant, on forme un couplane-interstice appelé paire de Frenkel.
C’est le défaut le plus élémentaire induit pardenbardement ionique.

i

Mz () (iD'. ) @
0 O O
@0 @ @

0@ © @ @
o0 00O
o0 00O

(@) (b)

Schématisation (a) de I'ion incident sur une cibistalline et (b) de la création d’'une paire
de Frenkel.
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Autour du parcours de lion incident dans le matérinous avons une zone fortement
perturbée. Pour les doses faibles, le matériaudégradé localement. Pour les doses
importantes (comme pour notre étude), il y a recement des zones et formation d’'une
couche amorphe. Cette couche amorphe est situéersgurface pour des énergies faibles
(comme pour notre étude), soit en profondeur p@s éhergies plus élevées (implantation
ionique).

Une notion importante est celle de « déplacementafiame » (dpa) qui donne le nombre
moyen de déplacements pour chaque atome du réd@auchaque matériau, il existe un seuil
critique de déplacement au-dela duguel on assistenéamorphisation compléte.

2.3 Les modéles mathématiques du bombardement ioniq ue des
solides

2.3.1 Introduction

Les grandeurs physiques de base de la pulvéris@emalement de pulvérisation, parcours,
...) sont en général calculées sur base de modélsscpimplexes que la relation (2.15)
donnée par Sigmund. Les modéles de simulationsndtiques du phénomeéne de simulation
peuvent étre séparés en deux groupes [2.9] : ledele® basés sur I'approximation de
collisions binaires (BCA pour Binary Collision Approximation et les modéles de
« dynamique moléculaire (MD pourMolecular Dynamick

Dans les deux types de modéles, linteraction eatoenes de la cible est décrite par un
potentiel interatomique V(r) qui, si on suppose djugeraction dépend uniquement de la
distance r entre deux atomes i et j, peux s'ésores la forme :

= Ljez (2.24)
Vi (r) - @Ar)

ou on distingue le terme coulombien de répulsianeeles noyaux des atomes et la fonction
@(r) qui décrit I'effet d’écran du nuage d’électrasy le noyau.

2.3.2 Approximation de collisions binaires

Les modeles basés sur I'approximation de collisiminaires peuvent étre a leur tour divisés
en deux catégories : ceux utilisant un calcul silleg pour des structures monocristallines et
ceux utilisant des algorithmes de Monte Carlo pdas structures amorphes [2.9]. Ces
modeles sont mieux adaptés au domaine des hautgiem Dans ces modeles, le
mouvement des atomes est habituellement traité eoomme suite de collision individuelle
entre l'ion incident et 'atome de la cible. Pailraque collision individuelle, I'intégrale de
diffusion classique est résolue par intégration éigue. Cette méthode a recueilli pas mal de
succes avec par exemple de bonnes corrélatioreslestrendements de pulvérisation calculés
et ceux mesurés. Néanmoins, en raison de I'hypetloes départ que les collisions sont
binaires, des difficultés surviennent si on veutraté de maniére realiste les collisions
atomiques [2.10].

2.3.3 Dynamique moléculaire

Dans les modeles de dynamique moléculaire, on leallévolution d’un systéme d’atomes en
fonction du temps par résolution des équations dwwvement de Newton. Dans le
formalisme de Newton, la force €ercée sur un atome i est calculée comme suit :
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Fi(ri):ZFij(rij):_ZDVij(rii) (2.25)

j#i j#

ou F; est la force agissant entre les atomes i et jjétMest le potentiel décrit a I'équation
(2.24).

La somme sur j est calculée pour tous les atoragant un potentiel avec I'atome i supérieur
a un seuil minimal ¥;,. Quand toutes les forces ént été calculées pour I'ensemble des
atomes i mobiles du systéme, les équations du nmnoewe sont résolues a l'aide d'un

algorithme. Le calcul détermine le changement d&tipn, de vitesse et d’accélération de
chaque atome i sur un intervalle de temps fihi Une fois ce changement calculé, on
recommence le processus sur base des forces ealddés la nouvelle position.

Donc, contrairement aux modeles de collisions bésaitoutes les interactions subies par un
atome sont prises en compte simultanément danmdéekeles de dynamique moléculaire.

Néanmoins, ces modéles sont beaucoup plus gourmemdsuissance de calcul que les
modeles de collisions binaires, désavantage qust Stensidérablement réduit avec le
développement de la puissance des ordinateurs.

Ces modéles sont bien adaptés au domaine d’énefgieV.

2.3.4 Les principaux modeéles de simulations numériq ues
Parmi les logiciels de calcul développés, citossples connus :

Collisions binaires :

TRIM (TRansport of lons in Matter) : le modéle classigie Monte Carlo du Dr Ziegler de
IBM. Le modele plus général s’appelle SRIVhé Stopping and Range of lons in Matietr
constitue une évolution du code TRIM. SRIM est digple gratuitement sur le net.

TRIDYN : un développement de TRIM par W. Eckstein (Maarek Institut far
Plasmaphysik, Allemagne). Par rapport a TRIM, sodecdynamique permet notamment le
calcul du changement de composition lors du bondmaemt de cibles contenant plusieurs
éléments.

MARLOWE : Convient aux applications de diffusion et puisation ionique (Oak Ridge,
USA). Il est adapté aux calculs de canalisatiorsdarsilicium.

Dynamique moléculaire :

KALYPSO : programme gratuit disponible sur le net, surerfaice windows avec
programmation orientée graphique, mais code ngoodible (M. Karolewski, Université de
Brunei Darussalam, Bornéo)

CAMELION : disponible sur demande, code écrit en Fortrad. (Bhijsse, Université de
Delft, Pays-Bas)

MDRANGE (ou MDH) : optimisé pour le calcul de profondewr menétration (K. Nortlund,
Helsinki, Finlande).

Ces modeles permettent d’estimer différentes grasdphysiques liées au bombardement
ionique de solides. Pour la pulvérisation ioniqua peut calculer le rendement de
pulvérisation, la distribution angulaire des atorpabsérisés ; pour l'implantation ionique le

parcours moyen des ions, ... Néanmoins, il est ddfid’obtenir une valeur absolue précise
de certaines valeurs, et particulierement du remeaé¢rde pulvérisation, aux moyens de ces
modeles en raison de leur sensibilité a tout urie 8é paramétres souvent difficile a estimer.
Par contre, ils sont en général performants quaiagit d’étudier I'influence relative d’'une
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quantité expérimentale sur le systeme, comme pampbe I'énergie ou I'angle d’incidence
de I'ion incident sur le rendement de pulvérisation

Ces modéles sont également limités a des restrictioportantes sur le type de matériau qui
peuvent étre traitées. Le Tableau 2.3 résume mge4.

Programme | Type Matériau Gamme| Grandeurs calculées
d’énergie
SRIM BCA | Amorphe 0.1 keV- Pulvérisation, range,
(TRIM) MeV déplacements
TRIDYN BCA | Amorphe 0.1 KkeV- Pulvérisation, changemept
MeV de composition
MARLOWE | BCA | Amorphe, cristallin > keV Pulvérisation, diffusion
ionique
KALYPSO MD | Métallique monocristallin ~ keV Pulvérisation,  diffusion
(mono ou bi-atomique) ionique, perte d’énergie
inélastique
CAMELION | MD | Métallique (interaction dizaines | Pulvérisation (de couche
métallique), semi; eV - qQs| mince)
conducteurs keV
MDRANGE | MD | Amorphe, cristallin) 0.1 keV-| Parcours moyen, énergie
polycristallin,  structures 100 keV | déposée
multi-couches

Tableau 2.3. Quelques caractéristiques des modélmsmériques de collisions atomiques. BCA:
approximations de collisions binaires, MD: dynamiqe moléculaire. Profondeur de pénétration moyenne.
Version modifiée.
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Figure 2.8. Rendements de pulvérisation du nickelj en fonction de I'énergie incidente pour le
bombardement par différents gaz nobles et (b) en ftion de I'angle d’incidence pour le bombardement
par des ions H a différentes énergies. Comparaison de valeurs calées par le modéle TRIM.SP
(marqueurs « pleins ») et mesurées expérimentalentgfmarqueurs « creux ») [2.9].
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Dans ce travail, nous utiliserons principalemeniolgiciel SRIM, qui utilise la méthode de
cascades de collisions pour suivre les atomesithails déplacés jusqu'a ce que leur énergie
devienne inférieure a4eL’énergie E est définie comme étant I'énergie minimale gaiutf
transférer a un atome cible pour le déplacer desieret créer une lacune. Sachant quedt
I'énergie du projectile (I'ion incident) apres lallision et &, I'énergie transférée a un atome
cible, SRIM peut rencontrer quatre situations défdes :

o0 E;>E4 et E>Eq4: L'ion incident peut déplacer un atome cible de site qui devient a
son tour une particule incidente pouvant subirtdesuchocs. Il peut déplacer d'autres
atomes cibles et constituer des lacunes ;

0 E;>Eq et BE<Eq: L'énergie de I'atome cible est insuffisanteesite alors dans son site
et son énergie E2 sera dissipée dans le réseadgoordation des phonons (vibration
de réseau). Quant a la particule incidente, eli¢icoe son mouvement ;

0 Ei<Ejet B>E4: L'atome cible est éjecté de son site et deviastparticule incidente
pour subir d'autres chocs. La particule incidentecupe des sites vides
(substitutionnels) et son énergie est dissipée aréseau par la création de phonons ;

0 Ei<Ey4 et BE<Ey: L'atome cible continue a vibrer dans sa posititéquilibre sans
quitter son site. L'ion incident peut occuper sedrt des sites interstitiels et son
énergie est dissipée dans le réseau par la craiphonons.

2.4 Applications de la pulvérisation ionique

2.4.1 Techniques de dépdt de couche mince

2.4.1.1 Pulvérisation cathodique

Dans la pulvérisation cathodique, une différencepdentiel (~kV) est appliquée entre la
cible (cathode) et le substrat (anode) entre ldsaeiecule un gaz (souvent de I'argon). Ce
potentiel initie un plasma entre la cathode etd@aqui sera ensuite auto-entretenu. Les ions
(positifs) créés sont accélérés vers la cible (paknégatif). Le matériau pulvérisé vient se
déposer sur le substrat placé en vis-a-vis. Cregtracédé relativment simple et bien adapté a
I'échelle industrielle. Ce procédé est cependanitd aux substrats conducteurs.

|

Matériau cible

@ @ Ar

Substrat

Figure 2.9. Schéma de principe de la pulvérisatiocathodique.

Une autre variante est la pulvérisation cathodigagnétron, ou la cible est placée sur la téte
magnétron ou est confiné le plasma grace aux agyatés derriére la cible. Comme dans la
pulvérisation cathodique, le matériau pulvérisénvee déposer sur le substrat placé en vis-a-
vis. L’énergie plus élevée des atomes pulvérisé&sdans la pulvérisation cathodique assure
une meilleure qualité des dépbéts.
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Plasma Electrons capturés
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one de pulvérisation
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Permanents

Figure 2.10. Schéma de principe de la pulvérisatiomagnétron.

2.4.1.2 Pulvérisation par faisceau d’ions

Dans la pulvérisation par faisceau d’ions, un féscd’ions, produit par une source ionique,

est utilisé pour pulvériser une cible dont la mati¢gient se déposer sur le substrat. L’avantage
est que I'énergie et la direction du faisceau petieére choisis et optimisés indépendamment
des conditions de décharge. Cette technique pamgegrande qualité et précision de dép6bt.

Ce procédé est par contre plus difficilement trasaple a I'échelle industrielle.

\\Nemrah&euf

Source ionique S

“ :

Alimentation gaz .

‘e
L

26
%,

A3

.

Figure 2.11. Schéma de principe de la pulvérisatiopar faisceau d'ions.

2.4.2 Usinage ionique (correction de forme par fais  ceau d’ions)

La qualité des miroirs qui sont utilisés a des fisgronomiques (comme dans l'optique des
téléscopes terrestres ou spatiaux) est déterminkam= la qualité des images que le systeme
fournit. Il est donc nécessaire de fabriquer detsqops dont la forme soit la plus précise
possible et dont le fini de surface soit le meillgossible (réduction de sa rugosité). Les
techniques traditionnelles du polissage de miroitt fbrasives, c’est a dire que le miroir est
poli mécaniquement (par frottements).

Dans les années 60 furent tentés les premierssgssai améliorer la surface de matériaux en
les bombardant avec des ions. Diverses étudesténtéalisée depuis sur le sujet et ont
notamment démontré la faisabilité du polissage titjoe par bombardement ionique (réalisé
par la compagnie Kodak). Les premiers essais aitlg des faisceaux ioniques au courant
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faible avec des ions d’énergies importantes dedi®odu MeV. Les études ultérieures ont
montrés lintérét d’'utiliser un faisceau ioniqueff@amment large, au courant important et
avec des ions de faibles énergies (de I'ordre d)).Kees équipements compacts fournissant
de tels faisceaux ioniques furent disponibles dawsurant des années 70 avec la technologie
des sources ioniques de type Kaufman. La correctiemeurs de forme par faisceau d’ions
fut pour la premiere fois démontrée par Wilsonlg2d 1] fin des années 80 (procédé mieux
connue sous I'acronyme anglais IBF ptam Beam Figuringy Elle sera ensuite utilisée a une
plus large échelle par quelgues laboratoires efsmigs de pointe en fabrication optique.
Nous nous étendons plus largement ici sur cettécagipn étant donné que c’est elle qui a
motiveé les travaux de cette étude.

Les vitesses de pulvérisation ionique sont de toke dizaines de nanometres par minute, ce
qui rend irréaliste l'usinage de grandes profonslelar contre, l'usinage ionique peut
s’avérer pertinent comme étape finale de polissafiectué par des techniques
conventionnelles. Les défauts résiduels laissédgzatechniques de polissage mécaniques
sont en général de grande longueur d’'onde spdtial®) mais de faible amplitude (< um).
En utilisant un faisceau d’ions qui a un profil densité courant en forme de cloche (de type
gaussien en général), on peut éliminer ces défaatprocédé consiste a balayer la surface
optique avec le faisceau d’ions selon des viteappsopriées de maniere a enlever la quantité
de matiére désirée. Les temps de séjour du faistems en face de chaque point du miroir
sont calculés sur bases de la cartographie desreme forme de I'optique et de la fonction
d’érosion du faisceau sur le matériau concernér (Fagure 2.12), souvent a I'aide d'un
algorithme de déconvolution. En effet, la fonctida matiere érodée r(x,y) est égale au
produit de convolution de la fonction t(x,y) desnfis de séjour du faisceau face a chaque
point (x,y) de la surface et de la fonction d’éoosdu faisceau h(x,y) :

r(xy) =t(x,y) Ch(xy) (2.26)

Le traitement proprement dit consiste ensuite ayeailsous vide la surface optique avec le
faisceau d’ions tout en respectant les temps dmusgréalablement calculés (voir Figure

2.13a). Le balayage est realisé en restant orttedgeina égal distance de la surface (pour
assurer un profil d’érosion constant sur toute udase de l'optique), ce qui requiert un

systeme de déplacements multi-axes (jusqu’a 5) gdesrroptiques courbes. L'utilisation des
mouvements de rotation peut étre en général épadaede lIégéres courbures.

Une correction efficace requiére une bonne adéguagintre la taille de l'optique, les
fréquences spatiales des défauts a éliminer ebfd @'érosion du faisceau. La correction de
grandes optiques (1m ou plus) exigera de dispdseedource ionique suffisamment large.
Pour corriger de plus petites optiques ou des &dges spatiales plus élevées, différentes
solutions peuvent étre utilisées sur une sourcigiendonnée pour réduire fortement la taille
du faisceau comme le placement de grilles de s$ajtleis petites (source a grilles) ou le
masquage partiel du faisceau. La Figure 2.13b radattférents profils d’érosion mesurés au
CSL sur du carbure de silicium (déposé par &Vv@ obtenus & I'aide de 2 types de sources
ioniques: une source End-Hall et une source Kauf(wamm paragraphe sur les technologies
des sources ioniques). Pour cette derniére sooincg voit également des profils plus minces
obtenus en placant devant le faisceau des masguesl@ne pyrolytique avec des ouvertures
de différents diametres.

* Chemical Vapour Deposition
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Séquence IBF
sous vide
(érosion des
défauts)

Mesure du profil
d'érosion du faisceau

Temps de
séjour

Trajec-
toires

Traitement
mathématique ——
sur ordinateur
Mesure de la
surface optique
(contrdle)

C

Mesure de la surface Simulation
optique des erreurs
(par interférométrie) résiduelle

Figure 2.12. lllustration des principales quantitésmesurées et calculées dans le procédé d'usinageidue.
La cartographie des erreurs de surface de I'optiquémesurées a I'aide d'un interférometre par exemple
et le profil d’érosion du faisceau d’ions sur le mgriau concerné sont utilisés par un algorithme qui
calcule les temps de séjour du faisceau d'ions eacke de chaque point de I'optique. La quantité de nigre
érodée et par conséquent les défauts résiduels peat également étre simulés.

180

=5 160 —— End-Hall
Aoofl E 7 cm
Miroir £ 140
= 120 — - - Kaufman
& 100 3 om
. - 80 ——= Kaufman
Faisceay d'ions 2
f Erreurs de forme £ 60 S tom mask; 1
L‘E 40 —-— Kaufman
20 3 cm mask 2
o ——» Balayage 0
Source lonique -60 -40 -20 0 20 40 60
Distance from beam center [mm]
(a) (b)

Figure 2.13. (a) lllustration de la séquence souside correction de forme par faisceau d'ions. Les
dimensions latérales des erreurs de forme (en rougeont de I'ordre du cm (X) et leur amplitude danda
gamme comprise entre quelques nm a quelques um (4p) Profils d’érosion mesurés sur du carbure de
silicium (CVD) et obtenus a I'aide de 2 types de saces ioniques (Kaufman et End-Hall) et de différets
masques.

Un des avantages de I'usinage ionique par rappartrgéthodes mécaniques est I'absence de
contact entre l'outil et la surface optique. Lagsien quasi nulle exercée par le faisceau
d’ions peut permettre de corriger des optiquesrtriéges sans les déformer (si les contraintes
thermiques sont limitées). Un autre avantage pmde la maitrise du caractére déterministe
du processus d’érosion contrairement a d’autreshodés mécaniques qui sont itératives
(avec un nombre élevé de séquences de mesuredissages), ce qui peut permettre de

réduire sensiblement le temps de polissage. Pasninconvénients, citons le fait que le

polissage ionique doit étre réalisé sous vide,gfaentation de température du substrat qui
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peut engendrer des déformations plastiques potaicematériaux sensibles [2.12] (certains
verres, nickel, ...) et 'augmentation de la rugosiéécertains matériaux sous bombardement
ionique

[2.13]. C’est ce dernier aspect qui fera bien &lojét de toute notre attention dans ce travail.

Deux exemples de réalisations avec l'installatiarsiciage ionique du CSL se trouvent aux 2
figures ci-dessous. Le premier exemple (Figure )2cbdrespond a la correction de forme
réalisée sur un miroir en carbure de silicium C\DL{l]. La correction a été réalisé en 2
passes : la premiére utilisant le faisceau largled®urce Kaufman, la deuxieme utilisant un
faisceau plus fin obtenu a l'aide d’'un masque @spondant respectivement aux profils
d’érosion «3 cm » et «3 cm mask 1 » de la Figuf8.2Les images de la Figure 2.12
correspondent d’ailleurs au calcul de la premiexesp. Le deuxiéme exemple (Figure 2.15)
correspond a la correction du front d’'onde difféapar un réseau en volume. Les erreurs de
'ensemble du réseau (constitué de 2 plaques e $dndue, de gélatine et de colle) sont
corrigées sur une face.

mn

D

(a) Avant IBF (b) Apres IBF
RMS=243 nm, PV=1049 nm RMS=13 nm, PV=86 nm

Figure 2.14. Exemple de correction par faisceau dins des erreurs de forme d’'un miroir en carbure de
silicium (CVD).

mesZ.dazooem_148x112 mes13.dazoom_149x112
Z Range: 1.247 pm ; Mean: 04997 pm ZRange: 248.0 nm; Mean: 98.58 nm

[i11]

mim
30

0 40 80 0 40 80
mm mm

(a) Avant IBF (b) Aprés IBF
RMS=297 nm, PV=1247 nm RMS=44.8 nm, PV=248 nm

Figure 2.15. Exemple de correction par faisceau dns du front d’'onde diffracté par un réseau en volme.
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2.4.3 Gravure par faisceau focalisé

La technique de faisceaux d'ions focafiséslise une source d'ions ou d'électrons pour la
gravure ou le dépbt métallique. Des déflecteurdertilles électrostatiques permettent de
diriger le faisceau de maniere a effectuer undueriséquentielle. L'émission ionique se fait
par un dispositif appelé LMIS (Liquid Metal lon Soa). Les ions extraits de la source sont
accélérés a une énergie comprise entre 1 et 50é¢ed6nt ensuite focalisés par des lentilles
électrostatiques. Un équipement moderne, du dabxtd® siécle, produit facilement sur un
échantillon des dizaines de nano-ampéres (typignes@nA) dans une sonde de quelques
nanometres (typiqguement 7nm).

En raison de l'effet de pulvérisation, cette teghaiest utilisée comme un outil de micro-
fabrication, pour modifier ou pour usiner la matiea I'échelle micrométrique ou
nanomeétrique. Ces procédés permettent d'atteirdréirtesses de gravure de I'ordre de 10 nm
(voir Figure 2.16a). Les faisceaux d’ions focalisésit souvent utilisés, dans l'industrie des
semi-conducteurs pour réparer ou modifier un disip@&emi-conducteur. Par exemple, dans
un circuit intégré, un faisceau de gallium peut étitilisé pour couper des connexions
électriques non désirées ou pour déposer un matdsizducteur pour faire une connexion.
Une autre application importante est la préparatiddchantillons pour la microscopie
électronique en transmission (MET ou TEM en anyldis TEM nécessite des échantillons
tres minces, typiqguement de 100 nanometres (vgurEi2.16b). D'autres techniques peuvent
étre utilisées, mais les faisceaux d’'ions focalm#sviennent tout a fait pour repérer et usiner
ensuite I'échantillon avec une précision nanomeiq

Dans les instruments dédiés a la microfabricatibrexiste toujours une possibilité de
visualiser I'échantillon usiné par_microscopie dayage avec une deétection d'électrons
secondaires, comme dans la microscopie électron@ubalayage. Ce peut étre tout
simplement la sonde ionique qui est utilisée pa@uréger les électrons secondaires, ou bien, la
méme chambre sous vide peut étre dotée d'une @kaotronique ou plus généralement, la
colonne FIB est montée en accessoire sur un migpesa balayage. On parle alors2igal
Beam

(b)
Figure 2.16. Image au SEM d’application réalisée pdaisceau d’ions focalisé: (a) gravure de 4 micro
lentilles (7 um) et (b) échantillon mince destiné& I'analyse parmicroscopie électronique en transmission

2.4.4 L'analyse ionique par émission secondaire

L’analyse ionique par émission secondaire (SIM&t basée sur le bombardement d’une
cible par des ions lourds (éventuellement par dasicples neutres monoatomiques) de
moyenne et basse énergie (1 a 50 keV). Lors delNaggation ionique, une petite partie des

® FIB pourFocalized lon Beam
® Secondary lon Mass Spectroscopy
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particules enlevées de la surface sont ionisépesitivement, soit négativement (phénoméne
d’'ions secondaires). Ce sont ces particules char@i@aisées au cours du processus de
pulvérisation ou parfois obtenues par post-ionisaties particules neutres pulvérisées) qui
sont filtrées en masse (éventuellement en énengielr accéder a la composition de
I'échantillon-cible. De plus, en contrélant précisgnt la vitesse de pulvérisation, on réalise
une analyse en fonction de la profondeur dans ténmaa.

Les performances générales propres de l'analys@uenpar émission secondaire des
matériaux solides sont notamment [2.15]: une trasdg sensibilité pour la quasi-totalité des
éléments de la classification périodique, I'acced’analyse isotopique élémentaire, la
détermination (en régime dynamique) de profils diecentration a partir de la surface sur des
profondeurs trés réduites (analyse de couches mmeele profils de diffusion), la possibilité
(en régime statique) d’'accéder a la composition pesgnieres couches atomiques ou
moléculaires, la localisation spatiale avec unenkearesolution (latérale et en profondeur) des
éléments, ...

L’analyse peut se faire en régime dynamiquestatique

En régime dynamique (DSIMSYanalyse sous faisceau primaire continu conceaune
surface de I'’échantillon constamment renouveléecaus de I'acquisition. En effet un flux de
10" ions par crh et par seconde (~ 1 pA par mnsuffit pour pulvériser plus d’une couche
atomique de I'échantillon par seconde, alors queneps d’acquisition nécessaire pour une
bonne précision de mesure des spectrometres de estdargement supérieur a la seconde.
En régime statique (SSIMS)analyse consiste a diminuer de plusieurs ordeegrandeur le
flux d’ions primaires pour que I'acquisition desigosecondaires ne représente qu’une fraction
de couche atomique pulvérisée depuis la surfadédeantillon (dose<10' ions/cnf). Ce
but est atteint, soit en diminuant le courant instaé d’ions provenant de la source primaire
(quelques pA pour une surface de 100 x fif0), soit en « hachant » le flux primaire sous
forme de pulses (trains d'impulsions) de trés coduee.

Le bombardement par le faisceau primaire se faib&ayant sur une surface donnée de
I'échantillon (quelque 10a 16 pm?) une sonde focalisée qui correspond & un cousaittie
instantané de quelques pA a quelques centainpé.dé est possible d’obtenir des images de
répartition spatiale des especes ioniqgues dansivaémagée (inférieure a I'aire balayée). |l
existe deux procédés pour délimiter les aires aaly ou imageées et obtenir les images : le
mode microscopet le mode microsonde

La premiere méthode, définie comme |le mode micqscoconsiste a focaliser
«optiquement» le faisceau d’'ions secondaires pbtenir une image ou plusieurs images
successives de la surface dans certains plans duajét de ce faisceau et d’interposer au
niveau de I'un de ces plans un « diaphragme de ghaqui permet la délimitation de l'aire
analysée. L’analyse ou la production de I'imagelfinconcerne alors I'ensemble de I'aire
délimitée par le diaphragme, et la résolution Eede I'analyse ou de I'image dépend des
aberrations « optiques » du systeme.

La seconde méthode, définie comme le mode micres@odsiste a effectuer la détection des
ions secondaires en synchronisme avec le balayagaipe (apres correction damps de vol
de ces ions dans l'analyseur). Le signal déteasé #&nstant donné correspond donc a une
position donnée du faisceau primaire focalisé ¢ladg) sur la surface de I'échantillon.

2.5 Technologies des sources ioniques

Nous décrivons brievement dans cette partie legipaux types de sources ioniques utilisés
dans le cadre de l'usinage ionique. Nous ne padons pas ici des systemes de pulvérisation
magnétron et autres qui sortent du contexte deas@it. Notons qu’une différence majeure
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des sources ioniques avec les autres systémes ldérigation ionique est que leur
fonctionnement est déterminé par le flux de gazraeh dans la source et non pas par la
pression de I'enceinte a vide (contrairement awstésges cathodiques). Une source ionique
fonctionne donc dans I'espace (d’ou leur utilisatipour la propulsion ionique), pas un
systéme cathodique !

2.5.1 Les sources de types Kaufman

2.5.1.1 Le principe de fonctionnement

Le schéma de principe d’'une source ionique basitpuéype « Kaufman » est illustré a la
Figure 2.17. Des électrons générés par la cathgiiee(alement un filament) sont attirés vers
'anode et ionise le gaz présent dans I'enceineeplasma est confiné au moyen d’aimants
permanents (qui entourent en général I'anode) dfaugmenter le taux de collision des
électrons. A la sortie de la source se trouve ustégye d’optique ionique constitué
généralement de 2 grilles : la grille écran etridlegaccélératrice. Il sert a extraire le faisceau
d’ions. Les ions sont accélérés a travers le systengrilles depuis le potentiel positif de la
chambre a décharge jusqu’au substrat proche duatptde la terre.

D’autre part, un filament est souvent placé a iiesales grilles de maniere a neutraliser le
faisceau et a minimiser sa divergence. Il n’y agmsecombinaison ions-€lectrons mais c’est
la charge totale qui s’annule globalement. La grdccélératrice est placée a un potentiel
légerement négatif par rapport a la grille écraarpeviter que les électrons produits par le
neutraliseur ne passent a travers le systéme He gtrine faussent la mesure du courant
ionique.

Des sources commerciales de ce type avec dessgeilieulaires de diamétres allant de 1 a
~40 cm on été realisées.

Cathod Discharge chamber
Working I L Screen
gas "}( Accelerator

]
| Anod :: Neutralizer
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o — = e
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Figure 2.17. Schéma de principe d’'une source ionigude type « Kaufman » [2.16].

2.5.1.2 Les cathodes

Les cathodes les plus simples sont constituéesrpilament (généralement fait de W). S’ils
sont peu chers et facile a remplacer, les filamemis néanmoins principalement 2
désavantages : leur faible durée de vie (~ quelgeeres a quelques dizaines d’heures) limite
leur utilisation en continu et leur pulvérisatioar ge faisceau d’ions lorsqu’ils sont utilisés
comme neutraliseur (ce qui peut générer une contgian).

C’est pourquoi certaines sources ioniques « Kaufmatilisent une cathode credsau lieu
d’un filament pour produire les électrons a la odth (ceci permet d’augmenter la durée de

" Hollow Cathodeen anglais
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fonctionnement entre 2 maintenance a plusieursate® d’heures) et/ou au neutraliseur
(pour éviter les contaminations). C’est le casadedurce ionique utilisée dans ce travail (ION
TECH 3CM HC). La cathode creuse est constituée tlibe dans lequel un gaz (Argon ou
autre) circule, entouré d’'un élément chauffant’eh anatériau thermo-émissif. Un potentiel
est appliqué sur une électrode percée d'un mirme arla sortie du tube et par lequel sera
extrait le faisceau d’électrons. Lorsque le coudmthauffage est assez important pour initier
une décharge, le plasma est ensuite entretenwunpdaible tension (~20 V).

Un autre type de cathode similaire & la cathodeser@st le neutraliseur & pont pladmai
utilise un filament chaud contenu dans un petitandbre & décharge formé par un tube
cylindrique alimentée en gaz.

2.5.1.3 Les optiques ioniques a grilles

L’évolution du potentiel a travers un systéme d&ération a 2 grilles est illustrée a la Figure
2.18. Les ions, initialement au potentiel du plagmaotentiel de I'anode), sont accélérés au
travers de la différence de potentiel totalee¥tre les 2 grilles. lls sont ensuite décélérer au
potentiel de la cible (~masse de la facilité). lateptiel total V est égale a la somme du
potentiel net du faisceauy\ét du potentiel Yappliqué sur la grille accélératrice; ¥V +

Va

[‘V DISCHARGE -~ Hl\\I\ACCELERATm GRID
SCREEN GRID

POTENTIAL , V =t
<
@
m
>
E3

|

V ACCELERATOR THROUGH HOLES

THROUGH GRID

DISTANCE, X —%—

(b)

Figure 2.18. (a) Source munie d’'optiques ioniquesgrilles d'un diamétre de 8 cm (b) Variation du
potentiel au travers d'un systéme optique ionique & grilles [2.17].

La base théorique la plus utilisée [2.19] pour éeala capacité en courant d’un tel systeme
est la loi de Child, résolvant I'équation de Pomspour 2 plaques paralleles percées de deux
ouvertures (unité Sl) :

j_ﬂ 2_ev3/2
9 \m 12

(2.27)

8 plasma Bridge Neutralisezn anglais
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ou j est la densité de courant maximugja permittivité du vide, V est la différence de
potentiel totale entre les deux plaques, | esidtadce entre les plaques et e/m est le rapport
entre la charge et la masse des particules acesléré

Pour un faisceau large d’ions accéléré par un syste 2 grilles, j est approximé par la loi de
Child en remplacant V parM par L la distance diagonale entre les grilles (voir FegR.18)

et la constante4e, /Ppar une constante K dépendant de la configuratgsnélectrodes. On

remarque que la densité de courant est indépendantesurface de I'ouverture. Le courant
total du faisceau est dés lors maximisé en utilisas grilles placées proches I'une de l'autre

et comportant un grand nombre de petits trous.dueant de faisceall, maximum est alors
obtenu en multipliant la densité de courant j pasurface d’extraction totale S

2 V3/2
l, DK‘/—e ——[8, (2.28)
m |

e
En pratique, on limite toutefois la taille des o 2 mm ou plus (en-dessous, le courant
produit est inférieure a loi de Child) et la distarentre les grilles & 1 mm. Concernant la
distance entre les grilles, d’'une part un champtétpie d’environ 2kV/mm est le maximum
acceptable pour une utilisation prolongée. D’aptate, comme la distance importante pour la
capacité d’accélération du faisceau est la distdiagonaled et non |, il 'y a pas beaucoup
d’intérét a réduire la distance entre grilles |@ims de la moitié du diamétre du trou d

Accelerafor
grid

s —ig >t 1g ™
Figure 2.19. Dimensionnement d’un systeme a 2 gek [2.19].

Pour produire un faisceau collimaté, on utilisgaewnde grilles collimatées dont les trous sont
parfaitement alignés. Il existe aussi des grillesvergentes ou divergentes : dans ce cas, les
trous de la grille accélératrice sont désalignésrppport a ceux de la grille écran, pour
défléchir les ions vers I'axe de la source ou Vergérieur.

Aussi, la relation (2.28) montre que le courantfdisceau diminuera fortement a faible
potentiel \{. La capacité d’extraction du courant est liée;andis I'énergie du faisceau est
reliee au potentiel du faisceau,.VOn peut donc compenser la diminution du courant
maximum a faible énergie en augmentant la tenségative de la grille accélératrice JjV
mais au détriment d’'une plus grande divergence alscéau. Le dimensionnement d’un
systeme a 2 grilles est donc un compromis entrsitdede courant élevée et faible divergence
du faisceau.

Les systemes a 3 grilles (ou une grille décélémtest rajoutée en aval de la grille
accélératrice) améliorent la situation a faibler§ieeen permettant une plus faible divergence
du faisceau (pour W, petit). lls générent également une contaminatiaindre par les
particules pulvérisées de la grille accélératriaerppport a un systéme a 2 grilles. En résumé,
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les systemes a 2 grilles conviennent trés biennaoyennes et hautes énergies, alors que les
systemes a 3 grilles sont mieux adaptés pour tkavaiplus faibles énergies (<500 eV), mais
sans pouvoir cependant rivaliser en courant avesoeirces sans grilles de type end-Hall
comme nous le verrons plus loin.

Les grilles sont en général planes (en graphitelpygue ou en molybdéne) mais elles
peuvent également étre concaves (faisceau focalisépnvexes (faisceau divergent) et sont
alors réalisées en titane.

2.5.2 Les sources RF

Les sources RF sont des sources plasma qui utilisergénérateur RF (13.56 MHz) pour

ioniser le gaz plutét qu’'une cathode en courantican(type filament ou cathode creuse).
Tout comme les sources de type Kaufman, elles pontvues d’'un systéme d’optique

ionique a grilles pour extraire le plasma. Leunsigpaux avantages sont leur compatibilité
avec les gaz réactifs (les cathodes se détériarembntact des gaz réactifs), leur excellent
comportement sur les matériaux diélectriques (&@iscélectriquement neutre) et leur faible
maintenance (pas de cathode a remplacer). lls pedeeplus travailler a faible énergie sans
réduction de densité de courant (contrairementsauxces Kaufman).

2.5.3 Les sources sans grilles

Les sources sans grilles ont été développées daranhées 60 en URSS pour la propulsion
ionique. Dans les années 80 ces sources ont condageadtre utilisées pour des applications
technologiques terrestres. Ces sources sont errajéobuste (moins d’éléments fragiles
comme les systemes d’optique ionique a grilleg)ezmette un courant ionique élevé. Elles
exigent par contre une puissance de pompage pdusigren raison du flux important de gaz
nécessaire a leur fonctionnement et présententpluge grande dispersion de I'énergie du
faisceau.

En Russie, on utilise le terme « d’accélérateumsmhs avec dérive proche d’électrondls
sont divisés principalement en deux catégories stegces ioniques avec zone étendue
d’accélération » et « avec couche anodique » [2.21]

2.5.3.1 Les sources ioniques avec zone étendue d&ération (end-Hall)

Ce type de source est connu en occident sousne tanglaissnd-Hall Le canal annulaire
d’accélération est formé par deux cylindres coaxifaimés par une bride d’'un c6té (voir
Figure 2.20). Le canal est réalisé dans un matéligéectrique et 'anode est placée au fond
du canal. Le gaz arrive dans le canal au traversotebreux trous de petits diametres qui
traversent 'anode. Le canal est placé dans un phamagnétique produit par les bobines
situées dans le cylindre extérieur (et éventueligrdans le cylindre intérieur). Une cathode a
courant d’électrons élevé est placée a I'exténeucanal d’accelération.

Lorsque la tension est appliquée a I'anode et legard passe dans les bobines, un champ
électrique dirigé selon I'axe du canal et un changgnétique perpendiculaire sont créés. Les
électrons sortant de la cathode se dirigent vensotle selon des trajectoires en forme de
spirale, ionisant ainsi le gaz injecté dans le kabes ions sont accélérés par le champ
électrique et sortent du canal selon un faisceawlaime divergent. La charge des ions est
compensée par le nuage d’électrons dérivant dananal et ceux sortant directement de la
cathode : on obtient ainsi un faisceau plasmasetjtre.

Ces sources sont capables de générer un couraguiéotreés important (jusqu'a plusieurs
amperes) mais pour des énergies faibles a moyépdes 300 eV maximum en général).

% Plasma Accelerator with Close Drift of Electrons
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Figure 2.20. Schéma de principe d'une source ionigude typeend-Hall [2.20].

2.5.3.2 Les sources ioniques avec couche anodique.

Les «sources ioniques avec couche anodique »mbgs@ et fonctionnent de maniere
similaire aux sources « end-Hall » mais elles sdépourvues de canal d'accélération
diélectrique et parfois méme de cathode. L’accét@rales ions se produit dans une couche
mince prés de I'anode (d’ou leur nom). Le champtélgue est alors simplement créé entre
'anode et les surfaces métalliques environnargkses a la masse. Le champ magnétique est
crée par de simples aimants et non plus par defmdmblls peuvent fonctionner dans
différents mode, notamment en mode ‘vide’ qui esactérisé par I'absence de cathode. Dans
cette configuration, ils peuvent fonctionner a dasrgies plus élevées que les sources end-
Hall mais le plasma n’est pas aussi bien neutralis@ présence d'une cathode, leur
fonctionnement est plus proche de celui des souaesd-Hall » (neutralité du faisceau,
courant élevé a énergie faible, ...).

Un des désavantages de ce type de source est dame® pieces de la source comme les
aimants ou I'anode sont plus exposés aux déténosatMais si les résultats sont satisfaisants
pour l'application, c’est une forme trés simple sleurce ionique (surtout modele sans
cathode) et donc peu onéreuse.

WLking_>J I /l Discharge
gas

chamber
Anode Pole
pieces
+
Discharge
supply

=

Figure 2.21. Schéma de principe d’'une source a cdueanodique [2.16].
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2.5.4 Comparaison des différents types de sourcesi  onique

Les principales caractéristiques des différentesyie sources ioniques décrits plus haut sont
reprises au Tableau 2.4. Les valeurs sont donntiee ndicatif car ils dépendent bien sdr de
la taille de la source (débit de gaz, courant, ii€nle courant) et des spécificités des modéles.

Kaufman RF End-Hall
Gaz
Inerte Bon Bon Bon
0 Moyen Bon Bon
réactifs Faible Bon Moyen
Débit de gaz faible moyen Elevé
(qgs scerit) (qgs sccm & dizainegdizaines de sccm)
de sccm)
Energie du faisceau| Faible-élevé Faible-élevé Faible-moyen
(50-2000 eV) (50-1500 eV) (50-300 eV)
Courant de faisceauMoyen Moyen Elevé
maximum (0.1-1 A) (0.1-1A) (qgs A)
Densité de courantqgs mA/cni qgs mA/cni >20 mA/cm”"2
maximum
Neutralité électrique Non (nécessite upOui Oui
du faisceau neutraliseur)

Tableau 2.4. Comparaison des principales caractétigues des différentes familles de sources ioniques
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Chapitre 3. Rugosité et diffusion de la lumiére

3.1. Introduction

La rugosité d’'une surface caractérise les structures de l&amrayant des dimensions
latérales inférieures au micron et jusqu’a destifvas de millimétres. C’est la rugosité (avec
les inclusions) qui est responsable de la diffusieria lumiére sur une surface. Les structures
séparées par de plus grandes distances, depuised&snes de microns jusqu’a plusieurs
millimétres, sont habituellement appeléesndulation » et contribuent a la diffusion avec
des angles faibles autour de la direction spéeuldies structures séparées par de plus
grandes distances encore, au-dela que quelquésiétitts, sont appelées erreurdatene et
participent a la déviation des rayons lumineuxrpaport a la forme géométrique idéale de la
surface optique.

La texture est un terme plus général que la rugosité, utpisér les surfaces métalliques
usinées en général et qui regroupe la rugositédiitation et I'orientation des structures.
Certaines surfaces usinées comme les réseaux fiactiiin, les surfaces réalisées par
tournage diamant, présentent en effet une forectiinnalité des structures. Néanmoins, la
majorité des surfaces sont isotropes, c’est aglieeles structures sont identiques dans toutes
les directions.

3.2. La rugosité d’'une surface

3.2.1. Parameétres de rugosité

3.2.1.1. Introduction

Les parameétres de rugosité peuvent étre calcuitpaa des profils a 2 dimensions (2D) ou
des surfaces a 3 dimensions (3D). En 2D, on coresidie profil dont la hauteur de chaque
point Z a été mesurée sur une ligne divisée en N poimt&LE on considére une surface dont
la hauteur de chaque poinf & été mesurée sur une zone divisée selon uneced#iM x N
points.

Nous expliquons ici brievement une série de pan@seimportants pour caractériser la
rugosité d’'une surface [3.1] [3.2]. Ces paramépesvent étre regroupés en 3 catégories
suivant leur fonctionnalité : les parametres d'atage, spatiaux et hybrides. Nous
introduisons tout d’abord quelques notions impddarutilisées dans la définition de ces
parametres. Nous définissions dans ce chapitrediable des parametres pour des profils a 2
dimensions (pour ne pas alourdir la présentatienédgiations), méme si ce sont des mesures
et parameétres 3D qui seront utilisés dans la pexjerimentale de ce travalil.

Il est & noter que la nouvelle norm®0 25178 définit 'analyse des états de surface
surfacigues (appelés aussi états de surface 3[@)£6ilit les parametres avec un S lorsqu’ils
sont calculés sur une surface (3D), a la place Bwomme pour les parametres traditionnels
2D lorsqu’ils sont calculés sur un profil. Une camgison des parameétres 3D utilisés dans
cette nouvelle norme avec les parametres 2D estitoan annexe A.

! La nouvelle norme 1SO 25178 désigne un ensembi®dees internationales définissant 'analyse dats éte
surface surfaciques. Elle est considérée commentieeaéfinir a la base les états de surface eramacdu
principe que la nature est intrinséquement 3D.stl @évu que les futurs travaux déclineront cesveaux
concepts pour l'analyse profilométriqgue des étatsurface, entrainant une révision compléte dessolds
normes actuelles d’états de surface.
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Chapitre 3. Rugosité et diffusion de la lumiére

3.2.1.2. Notions de base

La ligne (surface) moyenne de référence

C’est la ligne (surface) de référence par rapptatjaelle les hauteurs mesurées sont données.
Il s’agit de la ligne droite (plan) moyen(ne) pagsatravers les pics et les vallées de maniéere
a ce que les surfaces (volumes) au-dessus et eowdesle ces lignes soient égales.
Mathématiquement, la ligne moyenne de référencderelmiplir la condition :

Z.nl z=0 (3.1)

La hauteur de profil Z(x) ou Z(x.,y)
C’est la différence entre les hauteurs mesuréegrdfil (de la surface) et la ligne (surface)
moyenne de référence.

La longueur d’évaluatiorst la longueur sur laguelle les paramétres desitégsont évalués.

Y4
A

+10 - Longueur d'onde spatiale
>

/'X. A Ligne moyenne

J\/ \ de référence
hy

= distance d'échantillonnage

Hauteur (nm)
o

-10

' ' ! ' ' ' » X (microns)
0 10 20 30 40 50 60

L = longueur d'évaluation

Figure 3.1. Représentation schématique d'un profimesuré et des notions de bases pour le calcul des
statistiques de rugosité.

3.2.1.3. Parametres d’amplitude

La hauteur moyenne arithmeétique R

La hauteur moyenne arithmétique est la moyennedédegtions (en valeur absolue) des
irregularités par rapport a la ligne moyenne sdofgueur d’échantillonnage. Sous sa forme
digitalisée, elle s’écrit :

1o
R, _EZizl

Le paramétre Rest trés utilisé pour décrire la rugosité desam@$ usinées.

z ‘ (3.2)

La rugosité RMS (R
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Chapitre 3. Rugosité et diffusion de la lumiére

Ry (souvent appelée rms poRoot-Mean-Squaren anglais) est définie comme la racine
carrée de la moyenne des carrés des hauteursfdelpreprésente I'écart-type de la fonction
de distribution des hauteurs lorsque celle-ci estparfaite gaussienne. Ce paramétre est plus
sensible que Raux écarts importants par rapport a la ligne mogefR, est souvent utilisé
pour décrire la rugosité des surfaces optiquess Sadorme digitalisée, il s’écrit :

1o
R =y 2t 69

La hauteur 10 points ¢R

La hauteur 10 points est définie dans le systértenational ISO comme la différence de
hauteur entre la moyenne des 5 pics les plus élevés moyenne des 5 vallées les plus
profondes (n=5).

R, :l(i Pi _ivij (3.4)
N\ = i=1

La hauteur maximale (R

C’est la différence de hauteur qui est la difféeepatre le pic le plus haut et la vallée la plus
basse le long de la longueur d’évaluation. C’esirgooi elle est aussi appelée communément
peak-to-valleyen anglais. Mathematiquement, c’est la somme émtrauteur de pic (fRet la
profondeur de vallée ()R C’est évidemment une valeur trés sensibles aleuvs extrémes et
donc pas trés répétable.

R =R +R, (3.5)

La fonction de distribution des hauteurs

Cette fonction représente I'histogramme de distitlou des hauteurs. Pour calculer cet
histogramme, I'amplitude des hauteurs du profilddgsée en petits intervalles identiquis
Pour un profil de hauteurs constitué de N pointsmsure, N points auront des hauteurs
comprises entre z et &z et N/N représente la densité de points dont les hastsont
comprises dans cet intervalle. L’histogramme esui@ obtenu en portant en graphique la
densité de points du profil pour chaque intervdlehauteurs ainsi définis, a la fois pour les
hauteurs positives et négatives (au-dessus etssode de la ligne de référence).

La fonction de distribution des hauteurs z est geugssienne pour une surface aléatoire (ainsi
gu’en général pour les surfaces réelles) dont &équo s’écrit :

F(2) = Aeﬁ (3.6)
Dans ce cas, I'écart-type b de la fonction de ithstion gaussienne correspond a la valeyr R
définie plus haut et son amplitude A est obtenue pa

Az

R,

A=

(3.7)

Le coefficient de symétrieR
Le coefficient de symétriB (skewnesgn anglais) est défini come le troisieme moment de
la fonction de distribution de hauteurs. Sous saéodigitalisée, il s’écrit :
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1 1 N
Ry = E Gﬁ @i:l Zi3 (3.8)

Il est utilisé pour mesurer la symétrie d’'un prefiltour de la ligne moyenne de référence.
est particulierement sensible aux profondes val®esux pics élevés. Une valeur deg R
positive indique la dominance de pics élevés tampitine valeur négative indique la
dominance de profondes vallées. Le coefficient ydeésrie est en général compris entre -3
(comme certaines surfaces polggsundoulapped et +3 (comme certaines surface obtenues
par tournage diamant), bien qu’il n’y ait pas deites absolues.

Le coefficient d’aplatissementR
Le coefficient d’aplatissementR(kurtosisen anglais) est défini come le quatrieme moment
de la fonction de distribution de hauteurs. Sou®sae digitalisée, il s’écrit :

11
Ry =—; - " z* (3.9)

Il est utilisé pour mesurer la forme de la fonctamndistribution de hauteurs. La valeur dg R

est en général comprise entre 0 et 8. Une fonatiendistribution de hauteurs qui est
parfaitement gaussienne donng#3. Une valeur de R < 3 indique une présence faible de
points extrémes tandis qu’'une valeur >3 indique paésence d’'un nombre relativement
important de profondes vallées ou de pics élevés.

Rsk et Ry, sont des paramétres utiles pour les surfacesasmais sont plus rarement utilisés
pour les surfaces optiques.

3.2.1.4. Parametres spatiaux

Le nombre de pics (P

Il est défini comme le nombre de pics locaux patéude longueur (/cm). Un pic est défini
pour R si une irrégularité du profil intercepte a lasfaine ligne limite haute et basse. Ces
lignes limites sont paralléles et équidistantea dgne moyenne de référence et sont fixées
par I'opérateur.

Distance moyenne de pics locaux adjacents (S)

S est la distance moyenne entre deux pics locayxcexts, mesurée sur la longueur
d’évaluation. Un pic local pour S est le point legphaut du profil entre deux minimums
adjacents a condition que la distance verticaleeelgt pic et le précédent minimum soit
supérieure ou e€gale a x% de & valant 1% selon [3.2], 10 % selon [3.4]. Ceapaetre peut

étre calculé par :

N

1
s==%Y's (3.10)
N

i=1
ou N est le nombre pics locaux adjacents
Distance moyenne a la ligne moyenng)(S

S est la distance moyenne entre les pics qui epeeat la ligne moyenne mesurée sur la
longueur d’évaluation. Ce parameétre peut étre taloar :
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S:_Zsl (3.12)

ou N est le nombre pics a la ligne moyenne

3.2.1.5. Parameétres hybrides

La pente moyenne arithmétiqui) et RMS 0\,

La pente du profil en un point est I'angle que faittangente en ce point avec une ligne
paralléle a la ligne moyenne de référence. La peratgenne arithmétiquelf) ou RMS f)

est la moyenne arithmétique ou RMS des pentes éespour I'ensemble des points du
profil sur la longueur d’échantillonnage.

Z| 2~ 4 | (3.12)

‘X|+l Xi ‘

1 Uz, -z ?
A, = N 12[ i+1 'J (3.13)
—LE\( Xig =X

Il est & noter que certains logiciels ou instrurearilisent d’autres formules pour le calcul de
la pente moyenne (par exemple le profilomére Wyke gous utilisons dans les chapitres
suivants calcule chaque pente individuelle surifitpet non sur 2)

La longueur d’onde moyenne arithmétigig) €t RMS A,)
Les longueurs d’'onde moyenne arithmetigug ét RMS ) sont définies comme :

Ay = 2R, (3.14)
Aa
2nR,
5 (3.15)

q

lIs mesurent la distance entre les pics et valléesles, en tenant compte des amplitudes
relatives et des fréquences spatiales individuelles

La fonction de densité spectrale de puissance

La fonction de densité spectrale de puissance (B&DPower Spectral Densitgn anglais)
est le spectre en fréquence de la rugosité deflacsuen unité de longueur inverse. C’est une
fonction trés importante pour I'analyse de la rugosles surfaces. Elle est calculée par
analyse de Fourier de la surface z(x,y). Cela spored a décomposer le profil de la surface z
en une somme de sinusoides de différentes frégsiénce

Soit un profil de hauteur mesuré en N points égtadits sur une longueur L. La distance
d’échantillonnage est la distance entre deux palatsnesures adjacents et est égalg aal
plus grande sinusoide définie sur la longueur lindéd fréquence fondamentale,&=1/L).

La plus petite sinusoide correspond a celle défsnie 3 points de mesures adjacents. La
période de cette sinusoide est donc 2x celle diestance d’échantillonnagegjd Autrement
dit, la fréquence spatiale la plus élevég,jfest égale a la moiti€ du nombre de points de
mesures divisé par L. Cette frequence est conruglsaom de fréquence de Nyquist.
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En pratique, la PSD est calculée comme étant le cérde la transformée de Fourier du
profil de la surface,ou encore la transformée de Fourier de la fonaianto-corrélation.
La PSD a une dimension est définie mathématiqueomnine suit sur une longueur L:

L/2 2
PSI(f,) =lim(L — oo)% [zxy) e d% (3.16)

-L/2
Sous sa forme digitale, elle s’exprime comme :

> i277f (j-1d
=1 27T = o

2.7 €

=

et a une unité de longueur élevé a la 3° puiss@nlze4° puissance en 3D).

2

PSO(f) = d_LO (3.17)

Fréquence Période
Minimum L Maximum L
(=1/N*do) (=N*do)
Maximum N/2L Minimum 2LN
(=1/(2*do)) (=2*dg)

Table 3.1. Bande de fréquence de la PSD pour un gilade longueur L mesurés en N points équidistantst
séparés par une distance,.

Il est de plus intéressant de noter que la rugéd& notéeo (CR,) et la pente RMS notée m
(CAg) peuvent tous deux se calculer directement arghetia PSD :

f max }é
RqOo=|2 [PSI(f,) dfo (3.18)

f min

q

f max }é
A, Om=|2 j(znfx)zpso(fx)de (3.19)

f min

ou fmin et fmax définissent la bande de fréquenaiale sur laquelle ces parametres sont
définis.

Fonction d’auto-covariance (ACF)

Les fonctions de corrélation sont utilisées poucridé la relation entre deux séries de
données. La fonction d’auto-covariance (ACF pAutocovariance Functioen anglais) est
obtenue en multipliant une fonction par une versranslatée d’elle-méme d’une distance de

décalaga (lag lengthen anglais) et en moyennant ensuite :
L/2

. 1
G(r) =lim,_, = jz(x) Zx+7) dx (3.20)
-L/2
Sous sa forme digitale, elle s’exprime comme :
N-k
G(r,) :% >z 7., k=0712.N-1 (3.21)
i=1

ou k est un entier relié a la distance de décatageeriquery par la relatiorry=k*do (dp étant
la distance d’échantillonnage) qui correspond @idtance entre deux points dont on évalue la
corrélation. Cette fonction est trés intéressante paractériser des motifs qui se répétent sur
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une surface. Une valeur importante de la foncti@FA une valeur, donnée indique qu’une
structure de la surface se répete pour cette lamgu@articuliere.

La fonction d’auto-covariance a une unité de longugevée a la 2° puissance et vagﬁ R
pour un décalage nul.

Quant a la fonction d’auto-corrélationt}(elle est similaire a la fonction d’auto-covagan
G(1) et ces deux fonction sont reliées par la relation

G(r)=C()-2 (3.22)

Il est de plus intéressant de noter que la trams¥er de Fourier de la fonction d’auto-
corrélation donne la fonction de densité spectd@epuissance (PSD). Deux fonctions qui
forment une paire de transformées de Fourier somplement deux facons différentes de
véhiculer la méme information. La fonction d’autor@lation exprime les statistiques du
profil en fonction de distances, la PSD en foncties fréequences spatiales (unités inverse de
distances).

La longueur de corrélation!

La longueur de corrélation kst définie comme la plus petite distance pouuddq la
fonction d’autocorrélation chute a une certaineenai(l/e ou 10 % généralement). Elle peut
étre vue comme représentant la dimension latéraléa dstructure de la surface. C’est un
parametre similaire mais pas égal a la longueurdEanoyennel).

Dimension fractale (B
La PSD d’'une surface fractale peut étre modélisgédaorelation suivante :

A
PSO(f) = o (3.23)

ou A et B sont des constantes. Il est intéressanhater que les surfaces fractales ont
'avantage indéniable d’avoir leur PSD caractérigeguement par 2 constantes. lls peuvent
étre déterminés par une droite de régression t@&ar un graphique log-log de la PSD :

log(PSD(f)) =log(A) - Blog(f) (3.24)
La dimension fractale, Dest ensuite définie pour un profil (2D) ou undace (3D) par :
D, = 2-% =2-a (2D)
(3.25)
D, = 2-% -3-a (3D)

Oua est I'exposant de rugosité de la théorie d’invaread’'échelle défini au chapitre suivant.

L’ensemble des statistiques de rugosité décriteessus sont reprises a la Table 3.2
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Symbole | Dénomination Approximation digitale Unité
. 1 -
Ra Hauteur moyenne arithmétique | R, = ﬁzin:l Z ‘ nm
R, (ouc) | Rugosité RMS R, = lz_“lzf nm
n <=
1 n n
R, Hauteur 10 points R, = - > p =DV |.n=5 nm
i=1 i=1
R, Hauteur maximale des pics R, =max(z) nm
R, Profondeur maximale des vallégsR, = min(z ) nm
R Hauteur maximale R=R,*R nm
Paramétre de symétrieg = 1 L oy s
Re (skewness) R RSN DZ‘=1 '
Parametre d’aplatissement _ 1 [_,l N 4
Ri (‘kurtosis’) Ro R; N DZ‘=1 ' i
P, Le nombre de pics mm’*
La fonction de distribution des
F(Z) h -
auteurs
Distance moyenne de pics locau :i -
S adjacents £ ;S Hm
Distance moyenne a la ligne _i 3
S moyenne S N ;S' Hm
o 1 Yz, -z .
A, La pente moyenne arithmétique| A, = radians
N-1 Izl‘xiﬂ - X ‘
1 ¥z, -zY .
A La pente moyenne RMS A, = 2 i radians
N-1 iz \ X1 X
N La longueur d'onde moyenrie ; _ 27mR, m
a arithmétique a A, H
A La longueur donde moyenrle ; _ 27R, m
q RMS q A, H
1 N-I
ACF Fonction d'auto-corrélation ACFK(r,)) =— z z 7, nm?
N &
2
La fonction de densité spectral _dy | ot (j-1)d, nnP(ZD)
PSD de puissance epsu f)= L ; Z € nm* (3D)
e La longueur de corrélationl T tq ACF(@)=ACF(0)/e pHm
A
D¢ Dimension fractale

B B
D, =2-—(2D), D, =3-— (3D
f 5> (D). D 5 D)

Table 3.2. Résumé des principaux parameétres et fotigns utilisées pour caractériser la

profil (2D) ou d'une surface (3D).
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Chapitre 3. Rugosité et diffusion de la lumiére

3.2.2. Méthodes de mesures

3.2.2.1. Introduction

La rugosité peut étre obtenue en mesurant directeleerofil de la surface ou en réalisant
des mesures de diffusion en utilisant une thécelmnt la diffusion a la rugosité (voir
paragraphe 3.4). Le principe de fonctionnement Idsigurs de ces instruments (liste non
exhaustive) est brievement décrit ci-dessous.

3.2.2.2. Mesures de profils/surfaces

Profilométre de contact

L’instrument le plus classique pour réaliser desunes de rugosité est le profilométre a
contact pour réaliser des mesures 2D ou 3D. Unet@an diamant permet de mesurer la
surface a I'aide d’un dispositif de balayage ldtéra

Profilométre optique

Parmi différents types de profilométre optiquesoat les microscopes interférométriques qui
sont surtout utilisés pour les mesures de rugosité.

Dans un microscope interferométrique, I'interférommeMirau (ou Michelson) est monté sur
un transducteur piézo-électrique (ou un axe maprie qui permet de réaliser le décalage de
phase dans un bras de l'interférométre (voir Figug}. Les microscopes interférométriques
(essentiellement 3D actuellement) sont deux typeglissement de frange ou en lumiere
blanche.

Interférogramme
Détecteur — digitalisé
Sélecteur de
magnification
Séparateur de
faisceau

TranslateL

Objectif de
microscope

/

Source de
lumiére
Interférometre
Mirau
. Echantillor

Figure 3.2. Schéma de principe d’un microscope intErométrique [3.6].

Ceux a _glissement de frarfgertilisent de la lumiére monochromatique. Les femg
d’interférence sont enregistrées pour plusieurgural différentes de la phase (fractions de
longueur d’onde) d'un chemin optique par rapporfaatre et la hauteur des points est
reconstituée a l'aide d’'un algorithme de dérouldgephase. Ce mode a une haute précision
verticale de l'ordre de I'angstrom. Son désavanegjajue sa dynamique verticale est limitée
car la différence de hauteur entre 2 points adjaceoit étre inférieure &/4 (~160 nm pour
A=632 nm). Cette technique convient donc aux surfassedi ou faiblement rugueuses.

% Phase Shifting
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Ceux en lumiere blancheu a cohérence de phase) utilise la faible longde cohérence de
la lumiere blanche pour évaluer la hauteur de ohgmpint au maximum de contraste des
franges d’interférence. La dynamique verticale denwode est limitée uniquement par le
déplacement possible du transducteur, mais sauté&solverticale est inférieure a celle du
mode PSI.

Des profilométres optiques commerciaux combinestxtechniques sur le méme instrument.
La résolution latérale est de I'ordre de quelqugigeohes de microns et la résolution verticale
est par contre de l'ordre de I'angstrém. La surfasealisable dépend de I'objectif utilisé, et
peut aller de dizaines de microns a plusieurs nmésa

Microscope a force atomique

Le microscope a force atomique (MFA ou AFM pdiomic Force Microscopen anglais)
est un type de microscope a sonde locale donireipe est de mesurer les différentes forces
d’interaction entre une pointe idéalement atomifixige a I'extrémité d’un bras de levieet

les atomes de la surface d’un matériau (forcegpelsion ionique, forces de van der Waals,
forces électrostatiques, forces de friction, foncegnétiques...). La pointe balaie la surface a
représenter, et I'on agit sur sa hauteur selon anarpetre de rétroaction et on peut ainsi
reconstituer une image de la surface. La déflediemnmicro-levier est suivie en positionnant
un faisceau laser sur la face supérieure du maried, le faisceau est réfléchi sur un miroir
puis tombe sur des photodétecteurs qui enregiskeesignal lumineux. Les déplacements
X,y,z se font grace a une céramique piézo-éle@riqu

Electronique

9. 3ym  @ym

Figure 3.3. Schéma de principe d’un microscope afoe atomique [3.7].

Il existe plusieurs modes de fonctionnement :

Mode contact

Il consiste a utiliser les forces répulsives : @npe appuie sur la surface, elle est donc

repoussée du fait du principe de Pauli, et le tegst dévié. En mode contact, les principales

forces d’interaction entre la pointe et la surfacat des forces répulsives de trés courte portée

(quelques nm au maximum), c’est dans ce mode qolasinue la résolution atomique. En

mode contact, deux modes d’imagerie sont possildesiode hauteur et le mode force.

o Dans le mode hauteur, ou mode a force constantdéflaxion du bras de levier est
maintenue constante par une boucle d’asservissemenpilote le déplacement de la
céramique piézo-électrique sous I'échantillon. ligtees de forces équivalentes sont donc

3 Cantilever

3-14



Chapitre 3. Rugosité et diffusion de la lumiére

interprétées comme la topographie de I'échantillole contraste de limage est dQ
uniguement au déplacement en z du piezo. Cette oétipermet de mesurer des
variations en z de l'ordre de 0.01 nm.

o Dans le mode force, ou mode a hauteur constante hauteur de I'échantillon est
maintenue constante et la déflexion du bras deedesst enregistrée. Ce mode donne
également des informations topographiques maistribduit une limite dans le choix de
I'échantillon : il doit étre trés peu rugueux denigge a ce que le bras de levier puisse
suivre la surface sans étre endommagé. Ici le astetide I'image est uniqguement du aux
variations locales de forces. Ce mode est généeaientilisé pour obtenir des images a
I'échelle atomique.

Le mode contact permet d’obtenir la meilleure nésoh, mais les forces adhésives et les
forces de friction augmentent la force totale, a@ geut endommager la pointe et

I'échantillon, lorsqu’on travaille sur des maténauagiles. Pour palier a cet inconvénient, des
modes résonants ont été développés. La rétroaeBffectue sur la mesure de la direction de
la déviation.

Mode résonant

o Le mode modulation d’amplitufiede loin le plus utilisé, consiste & faire vibletevier &
une fréquence proche de sa fréquence propre deards® (typiquement de I'ordre de la
centaine de kHz), avec une certaine amplitude. @Uepointe interagit avec la surface,
'amplitude se modifie (parce que la fréquence @sonance change). La rétroaction se
fait alors sur 'amplitude d’oscillation du levier.

o0 Le mode modulation de fréquence est plus déliggdrar, mais permet contrairement au
mode modulation d’amplitude de séparer directentieffet des forces conservatives et
dissipatives. Il est essentiellement utilisé soigke.vLa rétroaction s’effectue soit sur la
déviation de la fréquence de résonance.

Pour atteindre la résolution atomique, des surfadém-propres et préparées dans des
systemes de vide poussé sont requises. Néanniatiisdtion du mode dynamique dans l'air
donne déja des résultats trés satisfaisants, awecésolution latérale de I'ordre de quelques
nanometres et une résolution verticale de l'ordeel’dngstréom. La surface visualisable
dépend de la céramique piézoélectrique utiliséepertt aller de quelques dizaines de
nanometres a environ 150 micrometres.

Microscope a effet tunnel

Le microscope a effet tunnel (STM pdbcanning Tunnelling Microscopest un autre type
de microscope a sonde locale qui utilise un phénemguantique, I'effet tunnel, pour
déterminer la morphologie et la densité d'étatstébmiques de surfaces conductricas
semi-conductrices avec une résolution spatiale aau@tre égale ou inférieure a la taille des
atomes. On mesure le courant résultant du passélgetbns entre la pointe et la surface par
effet tunnel. Dans la plupart des cas, ce cour@apend trés rapidement (exponentiellement)
de la distance séparant la pointe de la surfaes; ame distance caractéristigue de quelques
dixiemes de nanomeétres. Ainsi, on fait bouger lafgoau-dessus de I'échantillon avec un
mouvement de balayage et on ajuste la hauteur lie-ctede maniére a conserver une
intensité du courant tunnel constante, au moyenalhoucle de rétroaction. On peut alors
déterminer le profil de la surface avec une prénignférieure aux distances interatomiques.

* tapping mode
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3.2.2.3. Mesures de rugosité a partir de mesures défusion

TIS

La TIS (Total Integrated Scatteringn anglais) est le rapport entre la lumiére diéust la
lumiere totale réfléchie par une surface (voir gemphe 3.3.3). La TIS est mesurée en
illuminant I'échantillon avec une source luminegpiguement un laser HeNe). La lumiere
diffusée est mesurée au moyen d’'une sphére int@&y@n hémisphére aluminisée, percée
d’un trou dans la direction spéculaire (typiquendmtiemi-angle inférieure ou égale & 2.5°),
et de détecteurs. Cette technique permet de déterdai rugosité rms Ren mesurant la TIS
au moyen de la relation :

:%\/TIS (3.26)

T

ARS et BRDF

Les techniques mesurant I'angle de diffusion coniiRS (Angle-Resolved Scatteringu

une de ces formes particuliéres la BRBd{rectional Reflectance Distribution Functipn
permettent de relier la distribution angulaire ddumiere diffusée a la rugosité de la surface
(voir 3.4). Elles permettent de déterminer la tarc de densité de puissance ou encore la
fonction d’auto-covariance. La rugosité rms peu éalculée par le carré du terme zéro de la
fonction d’auto-covariance. Elle ne permet cepehdin retrouver la surface de maniere
univoque car I'information sur la phase est perdue.

3.2.2.4. Comparaison des différentes techniques

R 1000000 E <0.1nm - 50um
g_ 100000 = <0.1nm - 5um
% 10000 £ 10nm - 600nm
£ 1000 & <0.1nm - 1uym
2 100 £ <0.1-50nm <0-Anm - 35nm ‘
= 10 E ‘
g =
o 1=
5 01 &
§> 0.01 %
S 0.001 E
0.0001 - | ‘ ‘ ‘ ‘
o S = B
= z 2 s £ g
0 < = 5
2 8 & g
o @ S 2
) : [92)]
= = =2 (%2}
o g_ = =

Figure 3.4. Gamme de longueur d'onde spatiale (lignverticale rouge) pour différentes techniques de
mesure de rugosité (mesures topographiques ou deffdsion). La gamme de rugosité (rms) qui peut étre
mesurée pour chaque technique est donnée en chifiae dessus des lignes verticales sur le graphique.

Il est important de noter qu’il n’existe pas unéeua unique pour les parametres de rugosité
(Ra, Ry, ...) pour une surface donnée. Cela dépend en:effet
- La longueur L du profil de surface (fixant la lamegir d’onde spatiale maximum
mesuree).
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- La distance entre les points de mesures (fixatdrigueur d’onde spatiale minimum
mesuree)

C’est pourguoi une méme surface mesurée avec searirents différents (par exemple entre
un profilométre a contact et optique) peut présedes valeurs pour les parameétres de
rugosité trés différentes parce que les bandestdednces spatiales mesurées ne sont pas les
mémes.
Il en va de méme si la rugosité est calculée armgietmesures de diffusion (TIS, ARS). Cela
va dépendre dans ce cas de la longueur d’ondsédtikt de la plage angulaire utilisée pour
mesurer la réflexion diffuse.

Toutes les techniques utilisées pour mesurer lasitg sont donc limitées en fréquence
spatiales. Le domaine de longueur d'onde spatigieque mesuré par ces différentes

techniques [3.4] [3.5], ainsi que le domaine deositg rms, est résumeé a la Figure 3.4. Les
domaines pour une catégorie couvrent une large gammais sont souvent plus beaucoup
réduits sur un équipement particulier. Ainsi lesactéristiques d’'un AFM avec un champ

large (100 um) ou réduit (1 pum) sont tres difféeentde méme que celles d’'un profilométre
optique suivant I'objectif et le mode utilisé.

Il est donc important de cibler le domaine de fegpe spatiale en fonction de I'application.
Si on veut déterminer la diffusion de la lumierer@ longueur d’'onda sur une surface a
partir de mesures de rugosité, le domaine de langiiende spatiale a considérer eaf2-a
~150A [3.4].

3.3. La diffusion de la lumiére

3.3.1. Introduction

La lumiére peut étre diffusée de différente maniere
- Par la surface d’'un objet (surface optique ou non)
- Par les contaminants présents sur la surface
- Par la matiere et les défauts sous la surface
- Par des patrticules (aérosols ...)
- Par effets de résonnance (diffusion de Raman)

Nous nous intéressons ici uniqguement a la diffupi@mvoquée par la surface de I'objet. Pour
les surfaces optiques, la théorie de la diffraceshen général appliquée et il existe un lien
direct entre le profil de surface et la distribatiangulaire de la lumiére diffusée (relation
PSD-BRDF). Pour les surfaces rugueuses, la rala&sh plus difficile a établir ; un modele

(Beckmann) sera brievement présenté.

3.3.2. BRDF

La BRDF @idirectional Reflectance Distribution Functipest communément utilisée pour
décrire la fagon dont un matériau réfléchit la lermai Ceci dépend de l'onde incidente
(longueur d’'onde, angle d’incidence, puissanceilletmatériau (orientation, transmitance,
réflectance, état de surface, contamination, homé&itg en profondeur, ...). Nous reprenons
ici la définition utilisée par Stover [3.3], quitegéditée a Nicomedus et al. [1977]. La BRDF
est définie en terme radiométrique comme la radiatifférentielle divisée par l'irradiance
incidente différentielle.
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BRDFE_radlgncedlffe,rente_lle DdF’S/dQS 0 P./Q, (3.2
irradiancedifferentelle P cosfd, P cosg,

La géométrie est reprise a la Figure 3.5 ou lesc@sdi et s se rapportent aux quantités
incidentes et diffuses respectivement. L'unitéaleBRDF est I'inverse du stéradian.

P

[¢]

Figure 3.5. Géométrie utilisée pour la définition é la BRDF [3.3].

Néanmoins, les hypothéses faites par Nicomedusont s toujours valables dans les
situations de mesures réelles, notamment parcebgaacoup d’échantillons ne sont pas
purement réflectifs ou isotropes. Ce gu’'on mesweaorrespond donc pas exactement a la
définition originale de la BRDF. C’est pourquoiB&DF @idirectional Scatter Distribution
Function) a été introduite et est définie exactement contendernier terme de I'équation
(3.26), et non plus par le rapport radiance / ienace :

P./Q,
P cosg,
Elle exprime la puissance diffuség &ans l'angle solideQ, divisée par la puissance

incidence Pet le facteucosd, . Le facteurcosd, n'a pas vraiment de sens physique du point

de vue de la mesure et est donc plutbt a voir conmmeestige historique de la définition de
la BRDF. Lorsqu’on laisse tomber ce terme dans3$®B, on parle de BSDF « corrigée en
cosinus » ou encore de « fonction de diffusion ».

En fait, la distinction n’est souvent pas faitererBRDF et BSDF et c’est généralement le
terme BRDF qui est utilisé pour désigner en faB&DF.

BSDF = (3.28)

3.3.3. TIS

Les premiers diffusometres n'essayaient pas de meefal BRDF, mais plus simplement la
fraction de lumiére diffusée dans un hémisphéraupatchantillon réflectif et collectée sur un
simple détecteur. La TIST6tal Integrated Scatt@rest définie comme le rapport entre cette
puissance mesurég €t la puissance réfléchie spéculaige P
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D’autre part, la « théorie de diffusion scalairg84] relie la réflectance spéculairg ®&une
surface et la réflectance totalg & la rugosité rms ici notBe (pour éviter les confusions
avec les termes de réflectance) d’une surfacdaeloidigueur d’onde de la lumiéke

4710 cosé, )2

R 1™
Ro

(3.29)

En réalité, les trois types de mesures de réfleetéotale B, spéculaire Ret diffuse R) sont
contenues dans cette relation et sont reliées par :

R =R+ R (3.30)

Pour les mesures de surfaces lissesapport BRy est tres proche de l'unité. Il est donc
préférable de récolter et de mesurer la lumiereiske plutdt que de mesurer la perte sur la
réflectance spéculaire. On peut a cette fin ré&dairelation (3.29) en termes de TIS :

_(4mocosf 2 2
Ry, 175 z(@j _Ri_1is 331

Cette relation célébre fut publiée par H. Daviesl8b4 lors de travaux sur la diffusion des
ondes radar par la surface de I'océan. Elle rali€l5 a la rugosité rms pour une surface
lisse, propre et conductrice. L’approximation g@k dans la relation (3.31) limite I'erreur sur
0 a moins de 1% si une surface avec une rugositéorghs 10 nm maximum est mesurée
(pour A= 633 nm). En plus de la condition de surface ligb&r o cosg, << A1), Davies pris

pour hypothése que la plupart de la lumiére di#uétit proche de la direction spéculaire
(6,=86) et que la fonction de distribution de hauteur gstissienne. Il a cependant été

démontré par aprés que cette derniére conditiost ntutefois pas nécessaire ; d’autres
formes de distributions de hauteur sont égalemaiides.

Pour les mesures de surfaces rugue(RgR, > 0.01), il est préférable d'utiliser directement

la relation (3.29). Néanmoins, il est fréquent ¢geemesures de TIS ne coincident pas avec
les valeurs de rugosité mesurées par un instrurdentmesure de la surface tel un

profilométre. Ceci est di d’abord a ce que chags&me de mesure posséde des limites en
bande de fréequence, et qu’il faut des limites idgrs pour comparer valablement différentes
mesures. La difficulté pour la TIS est qu'il n'gss si simple de déterminer la fréquence
haute car premiérement I'hypothéde= 6 est d’autant moins bonne que la fréquence est

elevée, deuxiemement le signal réfléchit par lecéur (et donc non détecté) augmente avec
'angle d’incidence. La fréquence basse (prés dirkction spéculaire) de la TIS est quant a

elle facile a déterminer dans le cas ou le faiscgaculaire est centré sur un trou circulaire

dans I'hémisphére.

® Autre notation fréquemment utilisée pour la rugosins
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3.4. Relation rugosité — diffusion
3.4.1. Surfaces optiques

3.4.1.1. Analogie avec les réseaux

Si on considere le profil d’une surface optique ommune superposition de réseaux de
différentes fréquences, chaque réseau diffracieni&ére a un angle défini par I'équation des
réseaux :

sin@,) =sin@)+nf A (3.32
ou n est I'ordre de diffraction, f la frequencerdseau.

3.4.1.2. Relation BRDF-PSD

Pour le cas spécial des surfaces lisses, propregl@thissantes, il existe une relation bien
connue entre la BRDF et la PSD qui ressort de émrtb vectorielle de perturbation de
Rayleigh-Rice :

dP,/dQ, 1677

BRDF = =
P cosd, A

cosd cosd, Q PSO(f,, f,) (3.33)

avec Q étant la moyenne géométrique entre lecctaflees spéculaires aux angles incident et
diffus.

Q=4R.(E) R(6,) (3.34)

L’adjectif lisse signifie que les variations de tewr de la surface sont beaucoup plus petites

gue la longueur d’onde. Ceci peux s’exprimer parrigre de Rayleigh suivant (auest la

rugosité rms et a 'amplitude du réseau) :
4o cosh 4macost )’
4mocosf ) _1f4macoss ) __, (3.35)

A 2 A
Propres et réfléchissantes signifient qu'il s’atjitne réflexion de surface et non pas d’'une
contamination en surface ou de défauts sous lacurf

Cette relation est évidemment trés puissante @pefmet pour les surfaces optiques :
- Soit de calculer la BRDF (et donc son comporteramtdiffusion) a partir de la
mesure de la topographie de la surface.
- Soit de calculer la PSD et d’autres parametresidesité a partir de la mesure de la
BRDF.

3.4.2. Surfaces rugueuses

3.4.2.1. Introduction

Pour une surface rugueuse, il n'est plus possiel&@lver une relation biunivoque entre la
BRDF et la PSD comme dans le cas d’'une surface.|iEs effet, lorsqu'on applique la
théorie de la diffraction, on a besoin de la caoditde surface lisse pour réaliser le calcul
(pour faire converger une série ...). Pour compretedmrobleme de maniere plus intuitive, il
faut imaginer que lorsque qu’on applique I'équatiies réeseaux a une surface lisse, on prend
en compte seulement le terme de diffraction duotdre car celui du 2 ordre est

3-20



Chapitre 3. Rugosité et diffusion de la lumiére

négligeable. Ce n’est plus le cas pour une suriageeuse. Ainsi, la diffraction di'? ordre
vaut ~7% du 1 ordre si I'argument4 racosg, / A) vaut 1 et ~ 40% s'il vaut 2. Donc si on

examine le motif de diffusion d’une surface rédtiai est composée d’'une superposition de
réseaux de différentes fréquences spatiales)edtmplus possible de savoir si le signal mesuré
a l'angle correspondant a la fréquence 2f providatla diffraction du 1° ordre de la
composante 2f ou de la diffraction du 2°ordre dedlmposante f.

Cela signifie que I'on ne peut pas calculer la R80Ddonc le profil de surface) a partir de la
mesure de la BRDF. Il est par contre possible tulea la BRDF sur base de la PSD, mais
elle n’est pas unique : beaucoup de PSD différgreagent générer une méme BRDF.

3.4.2.2. Modéle de Beckmann

Beckmann dériva une relation pour la diffusion defeces rugueuses aléatoires et
isotropiques avec une distribution de hauteur ganse et une fonction d’auto-corrélation
gaussienne. La PSD, qui contient la longueur delaion | et la rugosité rme, s'écrit
comme :

PSO(f)=mo? | e " (3.36)

L’équation de la BRDF pour le cas d’'une surfaceuauge est réécrite comme suit par Stover
[3.3] a partir de la solution de Beckmann

2
BRDF = 77 R(6,) F? GJ g Ly’ (3.37)
ou
= . 4 3.38
2ro(cosf, +cosb,) (3.38)
1+ cosf cosf, —sing siné. cosy,

F 9 , - | S | S S )

X6..4) cosf, (cosb, +cosb,) (3-39)
. _ . 2 . . 2

f6.0)= \/(smes cosg, —sing)“ +(sing,sing,) (3.40)

A

F3 est le facteur d’obliquité de Beckmann (dépendqjuement def;, 6s et &g et f la
fréquence spatiale des réseaux.

Il est intéressant de remarquer que la rugositéetnies longueur de corrélatiopdpparaissent
toujours dans le rapporg/I, qui devient une simple variable. Ceci va dans lessees
remarques faites dans l'introduction, c’est a djuéon ne peut pas retrouver la PSD a partir
de la BRDF et que différentes PSD avec un rappglt identique vont donner la méme
BRDF.
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Annexe A. Nouvelle norme ISO 25178 pour les paramétres surfaciques

Les nouveaux parameétres de I'ISO 25178

Paramétres 2D Parameétres surfadques
(normes 150 4287, 150 13565-1 et 2) {future norme IS0 25178)
Paramétres Ra, Pa, Wa 5
d amplitude {Ecart moyen arthmatique du profil) (Rugosité mayenne arithmétigue de la surface)
R, Pg, Wq : - :
{Ecart moyen quadratique du profil) (Rugosité moyenne quadratique de la surface
Rk, Psic, Wik Ssk
{Facteur d'asymeétrie du profil) (Facteur d"asymétrie de la surface)
Pk, Phour, Wheu Sku
{Facteur d'aplatissament du profil) (Facteur d'aplatissement de 13 surface)
Ro,Pp,Wp - 5 : _
{Hauteur maximale de saillie du profil] (Hauteur maximale des pics)
Bv, Py, Wy Sy
{Profondenr maximale de eux du profil) {Profondeur maximale des creux)
Rt Pt We 5t remplace par 5z
{Hauteur totale du profil)
ke 5z
{Hauteur maximale du profil} (Hauteur maximale de la surface, du plus haut point 3 la
phus profonde valléel
Rc Pas d'équivalent
{Hauteur moyenne des éiéments du profil)
Rsm Pas d'équivalent
{Largeur moyenne des éléments du profil)
Rdg (Pente moyenne du profil) 5dn (Pente payenne de | surface)
Paramétres Rmr, Pmr, Wnr Smr
de taux de portance {Taux de longueur portante du profil} (Taux de surface portante)
Réc, Pde, Wdc Sdc
{Difference de hauteur de coupe du profil) (Difference de hauteur de surface portante)
Pas d'equivalent Smc
(Hauteur de taux de surface portante)
Paramétres Pas d'8quivalent Str
d'isotropie (Rapport d'aspect de |2 tawture de surface)
Pas d'equivalent 5al
(Longueur d'autocomelation de la surface)
Pas d'équivalent Std
{Direction de texture de 12 surface)
Paramétres fonctionnels | Rk, Rpk, Bvk Sk, Spk, Svk
Pas d'aquivalent Vmp, Vmc, Vec, Vv (Parametres de volume)

Figure 3.6. Comparaison des parametres surfaciqug¢8D) de la nouvelle norme 1ISO25178 avec les

parameétres 2D [3.8].
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Chapitre 4. L’effet du bombardement ionique a faibhergie sur la topographie des surfaces

4.1 Introduction

Le bombardement ionique d’'un solide, méme a fadvergie, perturbe I'arrangement des
atomes dans la matiere et a sa surface. L'évolat#ola topographie de la surface est souvent
importante, peut se passer a différentes échallgsuis I'échelle atomique jusqu’a I'échelle
millimétrique) et est en général un processus dymaen Cette évolution de la rugosité est
souvent perturbatrice pour les techniques utilidanpulvérisation ionique comme celles
décrites au chapitre 2 (polissage ionique, érogoigue, analyse de profil, ...) ou parfois
bénéfique (dépbt assisté par faisceau d’ions, tateun). C’'est pourquoi il est important de
s’y intéresser dans ces applications technologiques

L’évolution de la topographie dépend a la fois dmlincident (masse, énergie), du matériau
bombardé (structure, masse, température, rugositéale, ...) et des conditions de
pulvérisation (angle d’incidence, dose ioniquex flonique).

Il est important de noter que nous nous intéresgb@sl cas de surfaces optiques bombardées
par des faisceaux d’ions de faible énergie (< 1)kdéMaut encore distinguer le cas d’ions
incidents lourds et lIégers. En effet, dans le Gasslincidents lourdsleur pénétration dans le
solide est relativement faible et c’est le phénoengs pulvérisation qui domine I'évolution de
la surface. C’est le cas que nous développonsDans le cas d'ions incidents légers
(typiqguement pour des ions H et He bombardant d&sum), leur pénétration dans le solide
est plus grande et de fortes concentrations demgplEmenté peuvent s’accumuler dans la
couche superficielle du solide. Dans ces conditidastopographie de surface qui se
développe est du type boursoufflures, pelage quorge » [4.1].

4.2 Evolution observée a I'échelle micrométrique

C’est a priori I'échelle qui nous intéresse le ptas la rugosité a I'échelle micrométrique est
celle mesurée par les profilometres classiquedgiogs ou mécaniques) et dont on tiendra
compte pour les applications optiques (proche Usibie et IR). En outre, ces effets pourront
souvent étre directement observés par I'ceil (diffusde la lumiére). Les observations
expérimentales reportées dans ce chapitre sonesbdirectement liées a des études menées
dans le cadre de l'usinage ionique de surfacesugdi comme c’est le cas pour le présent
travail.

4.2.1 Etudes générales menées dans le cadre de 'usi  nage ionique

McNeil et Herman [4.2] publient un des premierscis donnant de maniere systématique
des mesures de rugosité rms mesurées en fonctianpdefondeur érodée (jusqu’a ~ Q&)

pour différents matériaux optiques : Cu, Mo, SiiThk, ZnS et différents verres (BK7,
Dynasil et quartz — voir paragraphe sur les veaed-igure 4.1a). Les énergies étaient
comprises entre 500 et 1500 eV, I'angle d’'incidegéi@at généralement 60° (des variations de
'angle entre 0 et 60° y sont commentées commeantayas un effet prononcé), la densité de
courant comprise entre 0.5 et 1 mAfcmais les conditions exactes pour chaque mesure ne
sont pas précisées. Parmi les matériaux étudiédidieim, le Ni-P (electroless Ni), le BK7 et

le quartz présentaient la plus faible augmentat®nugosité (<0.5 nm pour 300 nm érodés).

Egert [4.3] mesure I'évolution de la rugosité rmsup un grand nombre de matériaux
optiques : substrats de miroir (silice fondue, @l électroformé, Ni-P, SiC CVD), matériaux
infra-rouge (Si, Ge, sapphire, ZnS CVD) et dépbttattiques (Al/SiQ, Cu/ SiQ, Au/O,,

Au/Al). Il utilise un faisceau d’'ions Ar de 500 eWUn courant total compris entre 4 et 30 mA
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Chapitre 4. L’effet du bombardement ionique a faibhergie sur la topographie des surfaces

et une distance échantillon — source ionique del® am. Il classifie les matériaux dans 3
catégories en fonction de la vitesse d’augmentatienla rugosité rms par rapport a la
profondeur érodée (I : <0.5 npm, 1l : 0.5-5 nmym, Il : > 5 nm{um). Les résultats obtenus
sont résumés au tableau. La catégorie |, qui reptes matériaux présentant une faible
augmentation de leur rugosité avec I'érosion ioajgocomprend : la silice fondue, le Ni
electroless, le SIC CVD, le silicium, le germanium,sapphire et les dépbts or. Le type de
défauts observés a la surface (derniére colonnetlaau) sont les creux, les particules, le
relief en grain et les sillons. Les « fossesomt des trous sphériques et isolés sur la surfac
qui sont observés sur des surfaces de difféerergesas (Si@, Ni-P, SiC CVD, ...) et qui
sont attribués a des dommages sous la surface efsountroduits par le procédé de
fabrication du verre et qui sont révélés par I'@osionique). Les_particulesont des
impuretés ou des phases différentes avec un remdedee pulvérisation différent qui
produisent une dépression ou une protubérancebsmolsardement ionique. Le relief en grain
est d0 aux difféerences de rendement de pulvérisagiagi existent entre les différentes
orientations des grains a la surface. L'importadoerelief est proportionnelle a la dose
ionique. Les_sillonssont des griffes paralleles observées sur desnéltbias préparés par
tournage diamant.

Pre-Ion Mill  Ion Beam Parameters Initia/Final Max. Depth ~ Roughness

Material Fab. Process Voltage Current Roughness Milled Evolution Type of Roughness
1\ (mA) (A mms) (um) Category*
Mirror Substrates
Fused Silica polished 1500  10-30 30/26 23 I pits
Aluminum-cast diamond tumed 500 4-8 106 /299 0.7 it grain relief, pits, ridges
Aluminum-6061 diamond tumed 500 4 67/273 28 111 grain relief, pits, ridges, particulates
Copper (electroplated)  diamond tumed 500 10 271244 08 I grain relief, pits, ridges
Ni-P (electroless) diamond tumed 500  10-20 13/16 5 1 pits
Silicon Carbide (CVD) ductile ground 500 20 43/9.0 6 I pits
Silicon Carbide (CVD) polished 500 20 21/22 2 I pits
IR Materials
Silicon polished 500 1020 22/21 5 I pits
Germanium polished 500 1020 15/23 6.3 I pits, grain relief
Sapphire polished 500 20 34/26 94 I pits
Zinc Selenide (CVD)  polished 500 20 11/216 0.9 il grain relief, pits
Metallic Films
Aluminum/fused silica .15 pm sputtered 500 10 31/57 0.15 m grain relief, particulates
Copper/fused silica 2.5 um sputtered 500 10 14/ 61 24 II grain relief, particulates
Gold/fused silica 2 um sputtered 500 10 26/3.8 2 1 particulates
Gold/Aluminum 2 pm sputtered 500 10 83/81 2 I particulates

* Roughness Evolution Categories:
I- low roughness evolution rate, can be ion milled to large depths without roughening
1I - moderate roughness evolution rate, can only be ion milled to small depths or for applications where low roughness is not required.
IIT - high roughness evolution rate, cannot be ion milled without producing gross roughness

Tableau 4.1 Résumé des mesures d’évolution de rugésde différents matériaux optiques selon Egert
[4.3].

4.2.2 Evolution observée sur quelques familles de m  atériaux

4.2.2.1 Lesverres

Les verres ont été parmi les premiers matériaukred &udiés au niveau de leur rugosité,
comme en atteste les travaux de Perveyev danswteées 70 [4.4] ou de McNeil dans les
années 80 (voir Figure 4.1a). Les verres sont épobmme présentant peu d’évolution de
leur rugosité sous €rosion ionique en raison dedgucture amorphe. Aucune augmentation
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de la rugosité n’est observeée sur la silice fon(@i€,) par Egert, méme pour des profondeurs
d’érosion jusqu’a 28m [4.3].

4.2.2.2 Le dép6t chimique de nickél

Toujours selon 'étude d‘Egert, la rugosité de dégllimique de nickel évolue peu avec
I'érosion ionique (voir Figure 4.1b). Le fini derface est conservé; seule I'apparition de
« fosses » est observée, comme sur d’autres matéria

Un travail ciblé sur I'évolution de I'état de sureade dépot chimique de nickel a été publié
par M. Ghigo et co. [4.5]. Leur but était d’évallerfaisabilité de la correction de forme par
faisceau d’ions de mandrins en aluminium avec yddéehimique de nickel utilisés pour la
production de miroirs a rayons X. lls ont utiliggsur leur étude une source ionique identique
a la noétre (source de type Kaufman de 3 cm de BwohTnc.) avec un faisceau argon de 500
eV (courant de faisceau : 65 mA, distance de ttav200 mm). Leurs échantillons étaient
constitués de disques d’aluminium 6061 avec un td@uénique de nickel de 2Q@m. lls ont
constatés I'apparition d’anneaux d’une taille dieon 60 microns et dont la profondeur
augmentait avec le temps d’érosion (~25 nm apre3 @ érodés). Le facteur déterminant
pour l'apparition de tels défauts semblait étrelalité de la surface d’aluminium avant le
dépdt du nickellls ont en effet pris deux échantillons d’aluraimi, un poli a 12 nm rms (S1)
et l'autre a 1 nm rms (S2). Les deux recurent eéasum dépot de nickel de 2Q0n. La
croissance du nickel était différente sur les étithams, celui non poli montrant des structures
de la taille des anneaux observés précédemmentr(§0 I'autre ayant une structure plus
lisse. lls furent ensuite tous deux polis avec é&ma grain jusqu’a 0.9 nm rms. Aprés érosion
ionique de ~2.3um, S1 présentait a nouveau des structures du typervées aprés dépot du
nickel et sa rugosité était montée a 2.4 nm rmssaloe S2 ne présentait pas de structures
particulieres et sa rugosité était stable (1.0 m®)r

La rugosité du dépbt chimique de nickel semble dstable vis-a-vis de la pulvérisation
ionique a condition que le dépo6t de nickel soieetifié sur un substrat de bonne qualité.

30 o 30
GLASS
25| g 254
BK7 §
20 “_.__‘_ 'gn 20 4
ot QUARTZ 3 electroless Ni-P
- e g 154
g 15 (S %) E ! - —
o b S J—
\—DYNASIL o 104
10 - o = BKT ! %0
s B __
S+ o = DYNASILel ] Fused Silica
@ = QUARTZ 7940 -]
0 r — v .
©% TTos o s 0 1 2 3 4 5
AMOUNT MILLED, FRINGES, @ A=6328 A (a) Ion Mill Depth (m) (b)

Figure 4.1. Variation de la rugosité rms pour (a)les « verres » [4.2] et (b) de la silice fondue du dépot
chimique de nickel [4.3].

4.2.2.3 Les métaux

Les métaux subissent une augmentation importanieudeugosité en raison de leur structure
cristallographique ou les grains d’orientation éliéinte présentent une vitesse d'érosion
différente. Le bombardement ionique engendre d@ppéarition d’'une structure en grains,
d’autan plus marquée que la dose ionique (ou lBbpdeur érodée) est importante.

! electroless nicke¢n anglais
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Figure 4.2. Variation de la rugosité rms pour I'aluminiun et le cuivre [4.3].

4.2.2.4 Les couches minces

Egert a réalisé des mesures de rugosité sur deheouminces pour différents matériaux en
fonction de I'épaisseur de la couche [4.6]. L'ug@asur une couche mince déposée sur le
substrat plutét que directement dans le substtatrestechnique intéressante dans le cas ou le
substrat est un matériau pour lequel la rugositgmamte fortement avec I'érosion ionique.
On constate a la Figure 4.3 que l'or et le silicisont d’excellents candidats pour cette
technique. En effet, les films de silicium et d'mférieur a 2.5um ne montraient pas
d’augmentation significative de leur rugosité.

350 :
300 1
250

200 A

Maximum RMS Roughness (A)

Coating Thickness (jim)

Figure 4.3. Rugosité maximum observée en fonctiored’épaisseur du dép6t pour I'aluminium, le cuivre,
I'or et le silicium [4.6].

4.2.2.5 Le carbure de silicium

Il est intéressant de se pencher sur le cas diCSIT pour lequel les vitesses d’évolution de
rugosité présentaient des différences selon la adétlde polissage utilisée pour préparer
I'échantillon (« rectification de précisidm, « rectification douce» et « polissage »).

L’échantillon préparé par « rectification douce segentait la plus faible augmentation de
rugosité alors que celui préparé par « polissageysait sa rugosité évoluer peu jusque 1
micron, puis augmenter fortement au-dela (voir Fegd.4). Les mesures effectuées par

2 precision grinding
% ductile grinding
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Chapitre 4. L’effet du bombardement ionique a faibhergie sur la topographie des surfaces

microscopie électronique a balayage ne permirendgadétecter une évolution type relief en

grain, malgré la nature polycristalline du SiC C\MIeci est supposé étre probablement da a
un phénoméne d’amorphisation de la couche prés dairfface soumise au bombardement
ionique.

150

w
o

< 251
g = 2 polished SiC
. 5
2 100 A 2 20 |
3 g
g 94 !
2 - ) w 15 ’
a
g ] ductile groun %
50 4 10 4 i .
[
? i g ductile ground SiC
E < 5] /
|~ - ot
0 : T r : 0 y 7 3 -
0 1 2 3 4 5 0 1 2 3 4 3
Ion Mill Depth (pum) Ton Mill Depth (pm)
() (b)

Figure 4.4 Evolution du SiC CVD (a) rugueux préparépar rectification douce et de précision, (b) poli
préparé par rectification douce et par polissage [8].

Fawcett, Drueding et Bifano [4.8] ont étudié I'éwtobn d’échantillons en SiC CVD préparés
par rectification douce et polissage. lIs montrégalement I'importance de la méthode de
préparation du SiC CVD sur I'évolution de la rugésiceux présentant des dommages sous
la surface verront leur rugosité augmenter fortdnesn raison de l'apparition de cavités
hémisphériques. lls montrent par ailleurs que dbardillons préparés par rectification douce
ne présentent pas d’augmentation de rugosité mésage’a 5um de profondeur érodée.

4.3 Développement de structures a I'échelle nanomét  rique

4.3.1 Introduction

Parmi les effets topographiques qui peuvent seldgper sur une surface, on peut distinguer
les effets intrinséquest extrinséqued_es effets intrinséques qui sont dus a l'intacarcton-
solide seul. Les effets extrinseques sont dus geddarbations de l'interaction ion-matiere
par la présence d’'impuretés, contaminants et imigssur ou sous la surface de la matiere.
La préparation du substrat (nettoyage ...) est doés importante si on veut observer
uniquement les effets intrinséques.

Pour les effets intrinseques sur les matériauxatiiiss et polycristallins, ceux-ci peuvent
également se produire a deux niveaux : intergraiimstragrains

Les effets intergrainse produisent sur les matériaux polycristallingason de différence de
rendement de pulvérisation entre les grains deérdifites orientations et aux frontiéres des
grains.

Les effets intragrainse produisent sur un matériau amorphe, monodistal sur un méme
crystallite d’'un matériau polycristallin.

Enfin nous verrons un cas spécifique d’effet intaag que sont les structures périodiques
auto-arrangeées.
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4.3.2 Les structures extrinséques

Si des impuretés se situent a la surface du matégikes auront généralement un rendement
de pulvérisation différent de celui du matériaulaSraleur du rendement de pulvérisation est
plus faible, alors les impuretés auront un effetr@dsquage et des cones se développeront a la
surface du matériau. Dans le cas contraire, deesigipns se développeront.

4.3.3 Les structures intrinseques intergrains

Les effets intergrainse produisent sur les matériaux polycristallinsason de différence de
rendement de pulvérisation entre les grains derdifites orientations et aux frontiéres des
grains. Ceci peut conduire a une surface en mosa&igmposée de plateaux (les grains) située
a des niveaux de hauteurs différents. L'importatieees différences de hauteurs (et donc de
la rugosité) est souvent proportionnelle a la dosiue recue.

4.3.4 Les structures intrinseques intragrains

4.3.4.1 Les conés

La formation de protubérances sur des matériaw@meament pures a cependant été mise en
evidence, prouvant I'existence d’un mécanismensé&que. La formation de ces structures a
surtout été montrée dans le cas du bombardememati&riau cristallins (métaux ou semi-
conducteurs) par des ions compris entre 1 et ¥0. ke mécanisme fondamental de
formation de ces cbnes est encore mal compris. INé@s, il semble associé a des régions
localisées de la surface ou des dislocations sgupent et ou le rendement de pulvérisation
est augmenté [4.1]. La forme des cbnes dépendistalat de son orientation.

4.3.4.2 Les pyramides

Les pyramides sont des protubérances qui se digtiigdes cones ou des structures
extrinséques par leur symétrie crystallographiqueleer forme en « facettes ». Leur
développement est supposé résulter de 'augmentdtiorendement de pulvérisation dans
'entourage de la pyramide plutdét que d'une dimimuta leur emplacement. Enfin, les
pyramides peuvent se courber.

4.3.5 Les structures périodiques auto-arrangées

Lorsqu’'un matériau est pulvérisé par des ions daefanergie sous certaines conditions, il
peut apparaitre des structures périodiques de diorenlatérales et verticales nanométriques
(des quelgues nm a quelques centaines de nm). t@etuses peuvent prendre la forme
d’ondulation (sillons), de « damiers » ou encorepdeits quantiques. La taille, la forme et
I'orientation exacte de ces structures dépend diénma, des parametres du faisceau d’ions
(angle d’'incidence, direction et énergie du faiscg#@ns) et de la dose ionique.

Ces structures sont appelées spontanées ou aatm@es car elles se développent
spontanément par bombardement de la surface (epaoialayage de la surface par un
faisceau d’ions focalisé par exemple) et sontdeltat d’'un processus ion-matiere dynamique
(qui dépend du temps). Les observations de seststes se sont accélérées ces dernieres
années avec le développement des techniques deramempographiques a I'échelle
nanométrique tel que le microscope & force atomiqoe le microscope a effet tunfel
Quelques exemples des dimensions de ces strughéresdiques observés sur différents

* etch pitsen anglais
> AFM (Atomic Force Microscope
® STM (Scanning Tunnel Microscope
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matériaux sont réesumés au Tableau 4.2. Les mécasishrmodeles expliquant la formation
de ces structures auto-arrangées seront eux édsétaill paragraphe 4.4.

4.3.5.1 Les ondulations

Lorsqu’un matériau est pulvérisé par des ions d#ef&nergie sous certaines conditions (en
général sous incidence oblique), il peut apparaitieemodulation périodique de la hauteur de
la surface (ondulation). La longueur d’'onde de oaedulations est submicronique, entre
guelques dizaines et quelques centaines de naremnétiorientation de ces ondulations
dépend de l'angle d’incidence du faisceau d’ions. decteur d’onde est parallele a la
direction du faisceau d’ions pour des angles preale I'incidence normale, alors qu'’il est
perpendiculaire pour des angles proches de I'imoeeasante (voir Figure 4.5).

Ces ondulations ont été observées sur de nombreabériaux [4.9]-[4.19]: matériaux
amorphes (Sig), semi-conducteurs monocrystallins (Si, Ge, AN)B métaux
monocrystallins (Cu, Ag). Les observations se sonaccélérées ces derniéres années avec le
développement des techniques de mesures topoguashiq

Snm

7
()

Figure 4.5. Topographies (AFM) de surfaces de sikcfondue pulvérisées par un faisceau d'ions argored
800 eV (J=400pA/cm?, t=20 min) & différents angles d’incidence : (a) ®, (b) 60°, (c) 70° et (d) 80°. La
fleche indique la direction de la projection du fasceau d'ions sur la surface. La dimension des imag est
1x1 pm? [4.9].

4.3.5.2 Les structures en « damiers »

Par structures de type «damiers », on entend wigeession de dépressions (ou de
protubérances) répétés de maniéres maniere pérexdggelon les 2 dimensions de la surface.
Un exemple de telles structures est donné a laréig6. Ces structures en damiers ont été
observées sur des surfaces métalliques (Ag, Cu, ...).
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Figure 4.6. Topographie (mesurées au STM) de surfas Ag (001) bombardées par un faisceau d'ions

Néon de 1 keV §=0°, J=2.2pA/cm? t=20 min) en fonction de la température du substt. La taille des
images est de 85x85 nhfa-b) 170x170 nrfi(c-e), 340x340 nin(f) [4.10].

4.3.5.3 Les points quantiques

Les points quantiques sont un autre type de stresuto-arrangée qui ont eté observeées lors
de la pulvérisation ionique de semi-conducteurss snaidence normalet a faible énergie.
Une matrice périodiques de points quantiques denn2@e largeur et de hauteur, espaces de
40 nm, ont été réalisés sur du GaSb (100) érodéarpfaisceau argon de 500 eV a incidence
normale et a une température maintenue constant@Otleé [4.13]. Leur mécanisme de
formation est similaire aux structures périodiquess ondulation : la compétition entre
l'instabilité de I'érosion et I'effet lissant de thffusion.

40,000 nmW
/ |

Figure 4.7. Topographie (AFM) de points quantiquescréés sur un semi-conducteur (GaSb) par un
faisceau d’ions argon de 500 eV [4.13]

Notons que des plots inférieurs a 100 nm ont égaeneté réalisés sur d’autres
semiconducteurs comme InP (~90 nm) [4.15] ou Sb (r#h) [4.16], mais en faisant tourner
I'échantillon pendant la pulvérisation en incidetdique.
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Matériau Type lon 0 (°) E(Eg?;e Structures P(eur ﬁ;j € Référence
(110) Ar 0 1 Ondulations 0.015
(001) Ne 0 1 Damier 0.05-0.1
Ad (100) Ne 70 1 Ondulations 0.02 [4.10]
damier 0.02-0.1
Cu (110) Ar 15-70 1 Ondulationsg 0.01-0.02 9.1
GaShb (100) Ar 0 0.5 Plots 0.04 [4.13]
Ge (001) Xe 55 1 Ondulations 0.2 [4.11]
Ge (100) Xe 5 2 Ondulations 0.05 [4.16
Graphite pyrolytique Xe 30-70 5 Ondulations 0.@67 [4.14]
Si (100) Xe 5-25, 85 1.2-2 Ondulations 0.045-0.1 [4.16
Si (001) Ar 67.5 0.75 Ondulations 0.2-0.6 [4.17]
Si0, Xe 55 1 Ondulations 0.03 [4.18]
SiG, (film) Ar 45 0.5-2 Ondulations 0.05- 0.1% [4]19
SiG, Ar 50 - 80 06-15 Ondulations 0.05-0.25 14.9

Tableau 4.2. Exemples de structures spontanées (aations, plots ...) observées sur différents matériac
et pour différentes conditions de pulvérisation iomque.

4.4 Les théories d’évolution de la surface
4.4.1 Lathéorie d’'invariance d’échelle

44.1.1 Leslois d'invariance d’échelle

Pour introduire les concepts de la théorie d'iramace d’échelle il est aisé d'utiliser
'exemple d’'un modele simple de croissance d’'urréase, la « déposition balistique » [4.20].
Dans ce modele, les particules sont lachées deemaarbitraire au-dessus de la surface,
suivent une trajectoire verticale jusqu’a ce qe'alé dépose sur la surface en se collant sur la
premiéere particule de la surface qu’elle « touchpar le bas ou par son flan (voir Figure
4.8a). Ce type de modeéle génére une surface (fopaeéensemble des particules les plus
élevées dans chaque colonne) dont la rugosité auvgnaeec le temps (c-a-d le nombre de
particules déposées), puis sature comme decrittagilgament par le modeéle ci-dessous et
illustré a la Figure 4.8b.

5O 0600
5000060 Le—

AN

w
e
ON

EEEEEEREE ‘

(@) (b)
Figure 4.8. (a) lllustration du modéle de « déposiin balistique ». (b) Courbe typique d’évolution dela
rugosité en fonction du temps. [4.20]

Soit :
- h(i,t) la hauteur de l'interface dans la colonralitemps t.

" scaling theory
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- L la dimension du systeme, c-a-d le nombre derocwe dans le modele déposition
ballistique.

- o(L,t) la largeur de linterface, qui correspondaaligosité rms, tel que défini en (4.1)
et exprimée ici en fonction du temps :

o(Lt) = \/%i[(h(i,t)—ﬁ(t)] (4.1)

ou h(t) est la hauteur moyenne de la surface :

h(t) = %Zh(i,t) 4.2)

La courbe typique d’évolution de en fonction de t (voir Figure 4.8b) est constitdéedeux
régions séparées a un temps t
Au départ, la rugosité augmente selon une loi de puissance

o(L,t)=t” (t<<t,) (4.3)

ou 3 est I'exposant de croissance

Ensuite, on atteint un régime de saturation oudpsité atteint la valeur de saturatimg; qui
dépend de la taille du systeme selon égalemenbude puissance :

O = L7 (t>>t,) (4.4)

oua est|'exposant de rugosité

Le temps auquel se produit le passage du réginseotisance au régime de saturation dépend
egalement de la taille du systéme :

t =L° (4.5)

ou z est I'exposant dynamigue

Il est trés intéressant de remarquer que si I'otepen graphique la rugositéos,:en fonction
de t/t (ce qui correspond a une « mise a I'échelle >adegosité et du temps), on obtient une
courbe unique quel que soit la taille L du systéwwér Figure 4.9). Ceci conduit a la relation
d’échelle de Family-VicseRui décrit 'évolution de la rugosité dans les xlegégimes:

o(L,t)= L"f(%) (4.6)

ou f est appelé la fonction d’échellea forme générale de la fonction d’échelle s’éernit
fonction de son argument (uz)/t

f(u)= u? Si u<<t
(4.7)
f(u) = const si u>>t,

De plus, on peut montrer que, pour tout phénoménerdissance satisfaisant a la relation
d’échelle, les coefficients, B et z ne sont pas indépendants et sont reliéslgpdomi
d’invariance d’échelle
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Chapitre 4. L’effet du bombardement ionique a faibhergie sur la topographie des surfaces

Z= E (4.8)

log w

log(w/ L)

logt log log(t/L*)

Figure 4.9. lllustration de la mise a I'échelle déa rugosité et du temps dans la relation de Famityicsek
[4.20].

La relation (4.6) définit une classe universelle.doncept de classe universelle est un produit
de la mécanique statistigue moderne, et signifid gyua peu de facteur déterminant pour
caractériser le comportement tel que repris ptrdarie d’échelle. Deux phénoménes a priori
tres différents peuvent se comporter de maniésesegiblable. Les valeurs des coefficients
et B sont indépendants de beaucoup de détails du systérsont uniques pour une méme
classe universelle. Par contre, les quantji@si b, Ne sont pas universelles et dépendent de
beaucoup de détails du systeme.

On peut maintenant se poser la question suivgmarguoi la rugosité sature t'elle ? Ceci est
lié a la notion decorrélation dans le systeme. Ceci peut se comprendre en eairém
modéle de déposition balistique. Des corrélati@ndéveloppent car la hauteur d’'une colonne
n'est pas indépendante de la hauteur des colonmismes. Il s’en suit que l'information
concernant la hauteur d’'un point va se répandésdiment dans le processus de croissance
de l'interface. La distance typique sur laquelle é®lonnes sont en relation avec les autres
colonnes est appelée la distance de corrélati@st notéef, . Cette longueur de corrélation,

qui augmente au fil du temps, ne peut croitre ingdéent car elle est limitée par la taille du
systeme L. Quand elle a atteint la taille du systéf) ~ L), I'interface entier est corrélé et on

aboutit a la saturation de la rugosité.

Enfin, une fagon pragmatique de calculer les exmtss@es lois d’échelle a partir de mesures
topographiques 2D de la surface est renseigneexénie

4.4.1.2 Les surfaces fractales

La théorie des fractales constitue un langage elafwur décrire et interpréter les lois
d’échelles.

Les « vrais » objets fractals sont invariants pdes transformations d’échelle isotropiques:
on dit qu’ils sont_auto-similaireDe tels objets sont formés de parties qui santlares a
'ensemble. Pour de telles surfaces,l.

En général, les surfaces fractales réelles somtrismvtes pour des transformations d’échelle
anisotropiques: on dit qu’elles sont auto-affirfesur de telles surfaces,est compris entre 0
etl.

La dimension fractale d’'une surface est donnée par

D, =2-a (profil 1D) (4.9)
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D, =3-a (profil 2D) (4.10)

4.4.2 Les équations continues d’évolution cinétique de la rugosité

4.4.2.1 Introduction

Les équations décrites dans cette partie appaeitna la famille des théories continues
décrivant de maniére générale le comportement asyigpe du processus de croissance des
surfaces (déposition, croissance, pulvérisation, L@ résolution de ces équations peut
permettre de calculer les coefficients d’échellerespondants de maniére analytique ou
numerique en fonction de leur complexite.

4.4.2.2 L’équation d’Edwards and Wilkinson (EW)
L’équation d’Edwards and Wilkinson (EW) est dedanfe :

oh ’

=y DPh+ (4.11)

ot 7

Le premier terme décrit la relaxation de I'intedaen raison de la tension de surface et le
deuxieme est un terme de bruit qui rend comptdldemations aléatoires dans le processus.
Pour les surfaces a deux dimensions, les exposhéthelle sonta=p=0 et z=2. Ceci
implique un comportement logarithmique de I'augrmaéon de rugosité :o(t) = logt dans

un premier temps et(L) = logL a la saturation.

4.4.2.3 L’équation de Kardar-Parisi-Zhang (KPZ2)

L’évolution temporelle d’'une interface peut étreul@ par 'équation de Kardar-Parisi-Zhang
(KPZ) :

oh o A 2

— =y 0°h+—(0Oh)" + 4.12

p o (" +7 (4.12)

Par rapport I'équation EW, un terme non-linéairét@ rajouté. Il représente la croissance
latérale (I'érosion pour nous).

Pour les surfaces a deux dimensions les plus cagales simulations numériques donnent
les exposants d’échelle suivants(0.38 et3[D.25.

Il existe également une version anisotrope de 88qu KPZ appelée AKPZ

4.4.2.4 L’équation de Kuramoto-Sivashinsky (KS)
L’équation de Kuramoto-Sivashinsky (KS) est dediarfe :

h A
a—=—||/| 0°h-KO*h+=(0Oh)? (4.13)
ot 2
Elle est déterministe mais hautement instable. iAlas résultats ne sont pas clairs pour les
surfaces a deux dimensions. Elle a par contreipermane dimension de simuler la formation
d’ondulation pour les solutions aprés un courtrivate de temps.
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4.4.3 Le modele de Bradley et Harper: la théorie | inéaire de la
formation des ondulations

Parallelement aux investigations expérimentales,ndedeles théoriques, ont été développés
pour tenter d’expliquer les ondulations observémssdcertaines conditions de pulvérisation
ionique (voir paragraphe 4.3.5). Le plus populast celui de Bradley-Harper (BH) qui
explique la formation d’ondulation sur des solidesorphes bombardés par des ions

[4.21]. L'origine de cette ondulation y est décritmme une instabilité de surface due a la
compétition entre des processus d’augmentatiougesité (érosion) et de lissage (diffusion
de surface). Sur base d’'un mécanisme d’augmentdtola rugosité proposé par Sigmund
[4.22], ils démontrent linstabilité d’'une surfagdane par rapport a une perturbation
périodique. Pour ce faire, ils s’appuient sur lpef@ance du rendement de pulvérisation avec
la courbure de la surface. Dans I'approche de Simginla vitesse a laquelle la matiere est
pulvérisée en un point est proportionnelle a lantjtead’énergie déposée en ce point par le
processus de ralentissement des ions (voir cha}itre

L’équation d’évolution de la topographie de la age est de la forme :

oh _fa 9°h 9°h
Z = BN (0) | T (6) = +T,(6) —
n (O)( )( x( )axz y( )aygj

5 (4.14)

ou h est la hauteur locale de la surface par rapgpdéa surface moyenne, f le flux d’ions
incident, a la profondeur moyenne de distributiééndrgie,® I'angle d’incidence des ions
par rapport a la normale a la surfacg(6Y le rendement de pulvérisation. La projection du
faisceau d’ions incident sur le plan moyen de Hese parallele a 'axe x, comme illustré a la
Figure 4.10.

' ety sont des parametres calculés par BH qui déperdierfiaisceau d’ion, de l'angle
d’'incidence et du matériau. Les détails sur le Wdatle ces parametres sont renseignés en
Annexe B. lls déterminent la dépendance de lasét@sérosion par rapport a la courbure de
la surface.

< 0 en dessous d’un angle critique (6 <6)
> 0 au-dela d’un angle critiqué ¢ 6.)
Cy toujours <0, quel que soit 'angle d’incidence

I

Figure 4.10. Le schéma illustre le cafs< Iy, ou l'ondulation a son vecteur d'onde orienté sefo X.
Convention pour les axes dans le modele de Bradlélarper : la projection de la direction du faisceau
d’ions sur le plan moyen X-Y de la surface est patktle a I'axe X.

Bradley et Harper montrent que lorsqu’un faisceaond bombarde en incidence normale
(6=0) ou modérément obliqué € 6;) une perturbation périodique, les creux sont é&qulés
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rapidement que les sommets,,(y < O et la courbure d’'un creux < 0). Donc, la
pulvérisation conduit a amplifier la perturbationtiale et crée ainsi une instabilité. Au-dela
des équations de la théorie, ce phénoméne peut@teris en observant la Figure 4.11. Elle
montre un ion incident sur un creux et sur uneecri€énergie déposée au point O (O") par
I'ion frappant la surface en O (O’) est la méme @ creux ou pour un sommet. Par contre,
I'énergie déposée en O (O’) par un ion inciden®efA\’) est plus importante pour un creux

que pour un sommet. En incidence légérement ohligeephénomene est encore plus
accentué (voir Figure 4.12).

Par contre, lorsque l'incidence est rasaltey?2), cette instabilité ne se produit pas car les
deux termes de l'équation (4.14) sont de signesosggp Physiquement, cela peux se
comprendre au moyen de la Figure 4.12. L’énergpmosi&ée en O (O’) par l'ion incident en P
(P") est nettement plus importante pour un creux gour un sommet. Mais pour des angles
obligues importantsceci est largement compensé par le fait quauledlions en P est moins
important pour un creux que pour un sommet. Lesnsets s’éroderont donc plus vite et il
n'y aura pas d’instabilité.

(o} (b}

Figure 4.11. Faisceau d’ions frappant sous incidercnormale un creux (a) et un sommet (b). Les contoal
de méme énergie déposée sont dessinés (lignes pi#at) pour un ion frappant en O, O, A, A’ et B,B’
[4.21]

¢ '
! I
l l
o
0 .
~
Leds \r::\ .
\\\‘:J‘\\ RN\
</ o
(a) (b}

Figure 4.12. Faisceau d’ions frappant sous incidercoblique un creux (a) et un sommet (b). Les contoa
de méme énergie déposée sont dessinés (lignes fldes) pour un ion frappant en P et P’ [4.21].

Donc, la dépendance du rendement de pulvérisatiea ka courbure de la surface explique
gu’il y ait une augmentation de la rugosité, maés ffémergence d’'une longueur d’'onde
spatiale dominante correspondant aux observatitmeffet, en considérant uniquement cette
instabilité de I'érosion, ce sont les perturbatigrériodiques de plus courtes longueurs
d’ondes qui I'emportent, ce qui correspond ici dilaension seuil du modele (~a).

C’est pourquoi il faut y joindre I'effet de la diffion de surface qui contribue au lissage de la
surface. En effet, les gradients dans la courbara durface entrainent un transport de masse
depuis les régions convexes (sommets) vers leonggioncaves (creux). L'effet sur la
hauteur de la surface de la diffusion de surface gécrire sous la forme :
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oh

— =-B0O%3%h (4.15)
ot
B est la constante de diffusion de surface :
D.yC
= 4.16
n°k,T (4.16)

Avec Dy la diffusivité de surfacey I'énergie libre par unité de surface, C la conmin
d’espéces mobiles sur la surface, n la densitéigtmmnlg la constante de Boltzmann et T la
température du matériau.

Il est important de noter que cette expression Bpeut étre sous-évaluée pour les cas de
températures basses et de flux élevés ou la diffusiduite par le bombardement devient
importante.

La perturbation d’'une surface initiale (par défomt non plane) peut étre considérée comme
une superposition de sinusoides. L'évolution déecairface perturbée en fonction du temps
résulte de I'action simultanée des deux effetssféroet diffusion). Les équations (4.14) et
(4.15) sont linéaires et peuvent étre soumises & amalyse de Fourier. Pour chaque
composante de vecteur d’onde k de la surface |lgico est de la forme :

h () = h (0) exp(,t) (4.17)

avec h(0) la surface initale ef un facteur d’amplification égal a :

= =2y (0) (k2 +T K2)-B (K +k2)? (4.18)
n

Le vecteur d'onde k qui se développera sera cetuir pequel le facteurgrest le plus
important. Cette ondulation aura son vecteur d’otidgé selon le terme d’instabilité qui est
le plus important (min d€y ou Ty si [,<0). Il sera paralléle a la direction du faiscedans
pour des angles obliques modérés tel9<Bz (I'«<ly). Il sera perpendiculaire a la direction
du faisceau d’'ions pour des angles rasarfls (¢,>I"y). L'angle critique. est déterminé par
la conditionl",=I"y pour8>0 (voir Figure 4.13). Enfin, pour quig<ry, il faut que la condition
suivante soit remplie aux petits angles sur learpatres décrivant la distribution de I'énergie
déposée (voir annexe B):

2 2
Ehbls
o %

La longueur d'onde spatiale de cette ondulation idante est prédite par le
modele(A = 271/ k) comme :

A=2m 2_nB (4.20)
faYO‘mln(rx,ry)‘

qui est souvent écrit dans la littérature soustmé simplifiée:

2B fa
A=2m |——M— - 1ay r 5
‘min(SX,Sy)‘ avec S, n 0@, (6) (4.21)
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De part (4.16), en considérant classiquement unexponentielle décroissante pour la
diffusivité de surface et (4.20), il est égalemarnéressant de remarquer qu'a température
élevée et flux ionique faible, la longueur d’onghatale varie suivant la loi :

1 AE
A~Fex _% (4.22)

oU AE est I'énergie d’activation pour I'autodiffusion.

A J
(@) (b)

Figure 4.13. Orientation des ondulations en fonctio de I'angle d’incidence® des ions par rapport a la
normale a la surface: (a) pour une incidence faible 6; et et (b) pour une incidence rasante ..

Le modele prédit de plus que pour une incidencenater (x=I), il N’y a pas de direction
préférentielle pour l'instabilité et un damier aersnets et de creux est généré.

4.4.4 Le modeéele non-linéaire de Makeev, Cuerno et B arabasi

Si le modele de Bradley-Harper permet de prédirecasucces la longueur d’onde et
I'orientation des ondulations observées, il n'ea$ guffisant pour expliquer la saturation de
lamplitude de l'ondulation (le modéle BH prédit eincroissance exponentielle) ou
laugmentation cinétique de la rugosité (selon wmportement décrit par la théorie
d’échelle). L'inclusion de termes non-linéairesypreée par Cuerno et Barabasi

[4.24] permet d’en rendre compte. L’équation d’étimin topographique de la surface prend
alors la forme :

2 2 2 2
@:SXO—?+SYO—?-BD2D2h+i(@j +i(@j +17 (%, Y.t) (4.23)
ot 0x oy 2\ ox 2 \ 0x

ou Ax Ay déecrivent la dépendance de la vitesse d’érosiomapgort a la pente localg(x,y,t)

est un bruit blanc de moyenne nulle rendant cordeti nature stochastique de l'arrivée des
ions sur la surface.

On remarquera que l'équation (4.23) est parentetida équations citées précédemment
(paragraphe 4.4.2) et décrivant I'évolution cinééigle la rugosité de surface. Il s’agit de celle
de Kuramoto-Sivashinsky (KS), qui est isotrope atssle terme de bruit blanc, ou encore
celle de Kardar-Parisi-Zhang (KPZ), qui est isotrgpauf qu’il existe aussi une version
anisotrope) et ne comporte pas de terme de diffusio
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L'intérét de cette théorie est de présenter un heodld@ifié pour deux types de comportement
auparavant traités séparément : 'augmentationtigune de la rugositédécrit par la théorie
d’échelle) et la formation d’ondulatididécrit par le modéle linéaire de BH).

Si le modeéle non-linéaire de Cuerno et Barabasrgmité comme un de ceux décrivant au
mieux les procédés de rugosité et de lissage désces bombardées par faisceau d’ions, la
nature complexe des interactions non linéairesitéécipat I'équation (4.23) ne permet
d’aboutir a une solution simple et stable de I'étioin de la surface.

De plus, dans certaines expériences, on a obsessérdiulations a basse température, que la
longueur d’onde était indépendante de la tempéraiurencore augmentait linéairement avec
I'énergie, ce qui ne colle pas non plus avec le étede B-H. Makeev, Cuerno et Barabasi
[4.26] ont développé encore plus loin le modeleneontrant I'existence d’'un deuxiéme
mécanisme de relaxation dd a la pulvérisation f@mger étant la diffusion thermique). Ce
mécanisme de lissage prend une forme mathématiquitaiee a la diffusion thermique
(termes L, Dx et Dy) et permet d'expliquer la formation des ondulasioa basse
température.

2 2 4 ¢ !
a_h: Xa_?"' Sya_?_BDZDZh_DXyaZ—hZ_Dxxa_T_DWa_T
ot X ox dy Ox"0y Ox %
2 2 (4.24)
+£(@J +i[@] 706y, b)
2 ax 2 \ 0x -

A court terme, la théorie non linéaire prédit lzeléppement d’'une ondulation (tout comme
dans le modele linéaire de Bradley-Harper), alas& plus long terme elle prédit soit

laugmentation cinétique de la rugosité ou encoapplarition de nouvelles ondulations,

différentes de celles apparues a court terme. bepset apres lequel on passe d'un

comportement régit pas les termes linéaires a ciminé par les termes non linéaires est
egalement prédit par la théorie selon la relation :

B, (S
t. = gln[;j (4.25)

ou B et S correspondent a la direction paralldleraulation formée (de longueur d’'ondg.

Makeev et al. ont utilisé des diagrammes de ppase décrire la formation des ondulations
et/ou I'évolution de la rugosité selon qu’on saind les régimes linéaires ou non linéaires, a
basse (diffusion induite par les ions) ou hautepi@nature (diffusion thermique), et suivant le
cas symétriquedEl) ou asymétrique o) pour la distribution de la fonction d’énergie
déposée. Les variables de ces diagrammes sonbftandeur réduite d’énergie déposeeet
'angle d’incidenced du faisceau incident. La profondeur réduite d’éreeteposée 2est le
rapport entre la profondeur d’énergie déposéet(&) largeur de la distribution de la fonction
d’énergie déposée dans la direction du faisceau (

a =— (4.26)
Le diagramme de phase de la Figure 4.14 illustralyse des équations selon la théorie
linéaire (a) et non linéaire (b), dans le cas oditausion thermique domine sur la diffusion

induite par la pulvérisation (haute températureyetétrique g=p).

Dans le cas de la théorie linéaite diagramme est divisé en 2 régions et on regales
résultats similaires a la théorie de Bradley-Harpams la région |, les ondulations ont leur
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vecteur d’onde orienté selon la direction x pataliu faisceau d’ions. Dans la régionléls
ondulations ont leur vecteur d’onde orienté seuilection y perpendiculaire au faisceau

d’ions.
Dans le cas de la théorie non linéaile diagramme est divisé en 3 régions décrites ci-
dessous :

La region | correspond au cas oy, S, A, Ay sont tous <0. A court termes(t), la théorie
prédit la formation d’'une ondulation orientée selandirection x ou y en fonction de
'importance du terme d’érosion,(8u S) le plus élevé comme dans le modéle de Bradley et
Harper. A plus long terme, les termes non linégirennent le dessus et la surface subit une
augmentation cinétique de sa rugosité. L’évolutitenla surface devrait donc étre décrite

selon Makeev et al par I'équation KPZ, pour laguédls coefficients d’échelle sont[0.38 et
BLD.25.

La region Il correspond au cas oy, S, sont <O\, etAy sont de signes opposeés. Ici aussi, il
y a au départ €,) formation d’'une ondulation comme dans le modé@e dEnsuite (£t<ty),

une augmentation cinétique de la rugosité se dppelqui devrait étre décrite par I'équation
EW (échelle logarithmique). A plus long terme ()>tune nouvelle ondulation se développe

mais orientée avec un and@lepar rapport a la direction x.

Dans la région lll, S>0 et §<0. A court terme §t;), une ondulation orientée selon la
direction y se forme comme dans le modele de Bhus long terme (t%), 'équation est
instable et a été peu explorée. L'analyse suggéperdant une rotation de I'ondulation

comme pour la région IlI.

3.0 —
| S
|l|' !
.'"l ."ll
.'"II ."II
/o
2.0} / /
/
[/
& fudom
{ f
bt
1.0} I|' ."I
10} I,' II.'
II |II
[
R ..
0 30 B 60 90 0 30 0 B0 a0
(a) (b)

Figure 4.14. Diagramme de phase (cas haute tempéuat et symétriquea=) décrivant la dépendance de
la formation des ondulations ou de la rugosité erohction de la profondeur moyenne d’énergie réduitéa,)

et de I'angle d’incidence® : (a) théorie linéaire, (b) théorie non linéaire 4.26].
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4.4.5 La formation d’ondulation sur les métaux : rég  imes d’érosion et
de diffusion

Les théories mentionnées jusqu’ici décrivent larfation des structures comme dépendante
de l'orientation entre le faisceau d’ions et laface bombardée pour les matériaux amorphes
ou les semiconducteurs, mais pas de la directionfaiiceau par rapport a la surface
crtistallographique. Des observations particulieesx meétaux ont ainsi été faites ou
I'orientation des ondulations étaient modifiéesdes surfaces de Cu (100) en gardant I'angle
du faisceau constant (45°) mais en faisant toumeristal dans la direction azimutale. Par
contre, pour un angle plus important (70°), desutattbns orientées selon la direction du
faisceau ont été observée comme dans le modeléide B

L’existence de deux régimes a éteé introduite récentrpar Valbusa et al [4.10] de maniére a
expliquer pourquoi les structures observées sumuaux dépendent dans certains cas de
I'orientation du cristal bombardé et dans d’autteda direction du faisceau d’ions.

Lorsqu’on est dans le régime d’érosifme qui est le cas en général pour des tempésature
basses et des angles d’incidence élevés), ledisesadépendent de la direction du faisceau,
ont une forme d'ondulation comme dans le modéle Bl et sont indépendants de
I'orientation cristallographique du matériau.

A linverse, lorsqu’on est dans le régime de diifus(ce qui est le cas en général pour des
températures élevées et des angles d’incidencehgsode la normale), les structures
dépendent de l'orientation cristallographique dutémau et non plus de la direction du
faisceau. Dans ce régime, les structures sont dmittypes « damiers », soit de types
ondulation, mais toujours orienté selon I'orierdatcristallographique du matériau.

La Figure 4.15 montre la transition entre ces deégimes obtenue uniquement en
augmentant la température d’Ag (100) durant saedguigdation.

REGIME

Ag(1 00) EROSIVE

DIFFUSIVE
REGIME

S0

Figure 4.15. Transition du régime d’ « érosion » auégime de « diffusion » obtenu en modifiant la
température du substrat durant la pulvérisation desurfaces Ag (100) par un faisceau d’ions néon de 6K
(8=70°, J=1mA/cnf, t=20 min. La fleche (b) indique la direction dea projection du faisceau d’ions sur la
surface. La taille des images est de 180x180 h(a-e), 90x90 nrh(f). [4.10]
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Annexe A. Mesure des exposants de la théorie d’échelle a partir de
mesures de surfaces

Soit h(x,y,t) la surface a 2 dimensions mesuré@€x@ntalement.

Au lieu de mesurer I'entiéreté de I'échantillon Lx@n choisit une fenétre de taille IxI et de

rugositéo(l).

L’exposantp peut étre évalué facilement en prenant la pentia dieoite sur une graphique

log-log deo en fonction de t. Par contrene peut étre trouvé si facilement si les mesures

prises ne permettent pas d’atteindre la saturati@ria rugosité (ou pour une simulation

numerique si le systéme est trop large).

Heureusement, il existe une autre quantité quilauglation d’échelle comme la rugosié

il s’agit de la fonction de corrélation hauteur-teaur :

H() = [<(h(r) —h(r'))2>rJ]/2 [ =|r —r'|] (4.27)

Les hauteurs de surface sont considérées au mémmemhodonc nous n’écrivons pas le
temps explicitement. L’'exposant de rugositést déterminé par la relation :

H()=1° I <<¢,] (4.28)

On trouve alors I'exposant en prenant la pente de la droite sur un graphiogiog de H(l)
en fonction de I.
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Annexe B. Calcul des ondulations selon le modéle de Bradley-Harper

Pour rappel, selon le modéle de Bradley-Harper JB4H longueur d’onde spatiale des
ondulations est donnée par :

A=2m 2_nB avecB = DZSyC (4.29)
faYO‘mln(I’x,I’y)‘ n°kgT

f le flux d’ions incident,

a la profondeur moyenne de distribution d’énergie,
Y, le rendement de pulvérisation,

B est la constante de diffusion de surface

Ds la diffusivité de surface,

y I'énergie libre par unité de surface,

C la densité de surface d’espéces mobiles,

n la densité atomique,

kg la constante de Boltzmann,

T la température du matériau.

'y etly sont les parametres de tension de surface calgaftd3-H :

A . B A? AC A?
I (@) =—sing—-—2|1+— |cosp——-| 3+— |co 4.30
(9 5, 5N 251( BJ p Blz( BJ sp (4.30)
Ve 1. AC
r =—_cosg =B, + — 4.31
(9= 54/{2 ) BlJ (4.31)
a 2
A=(] sing
o
2 2
Blz[a] sm2(p+(] cos’ ¢
o
a)’ (4.32)
Bzz(j cosyp
o
-, ,
a a .
=1 -|=| |singcosy
/J (a) ]

¢ est I'angle d’incidence du faisceau par rappde aormale a la surface (nomré&lans ce

document). Les parameétrescaet pu sont tirés de la théorie de Sigmund ou ils modgtisa
distribution gaussienne de I'énergie déposée papmnncident, comme illustré a la Figure
4.16 et modélisé par la relation :

E (z-a)® _(X*+y?)
Fo = expy — - 4.33
> (em)*?ou? p{ 20° 2u° (439
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E est I'énergie de l'ion incidents et sont les largeurs de la distribution gaussienms ts
directions paralleles et perpendiculaires a lactiva du faisceau.

Incident Ion

Figure 4.16. lllustration schématique de I'énergiedéposée par un ion incident [4.26]. L'ion pénetreel
matériau jusqu’au point P, ou toute son énergie citique est relachée dans le voisinage selon une
distribution gaussienne : a est la profondeur moyeme d'énergie déposées et p sont les largeurs de la
distribution (respectivement paralléle et perpendialaire a la direction du faisceau).

4-28



Chapitre 5

Equipements, procédure expérimentale et
conditions de pulvérisation






Table des matieres

5 Equipements, procédure expérimentale et conditionde pulvérisation................... 5-5
5.1 11 o T0 {3 ox 1o o ISR 5-5
5.2 Equipements de pulvérisation iONIQUE ..........eeevvvvveriiiiiiiiiieieeeeeeeeeeeeeeeevveeeee 5-5
5.3  Procédures eXperimentales..........ccuuueerrieeiiiiiiiiieee et 5-7

5.3.1 Préparation des échantillons.........eeeeeeeeeiiiiiiiiiii e, 5-7
53.2 Conditions de PUIVErSAtiON...........ccceeeriiiiiiiie e 5-7
5.3.3 Caractérisation du faisceau d’ions et dedéopdeur €rodée........................ 5-8
5.34 Caractérisation topographique de la surface............ccccovvvvvvvivviiccceennenn. 5-13
5.4 BiIDlOGraphi€ ... ...t 5-15

Annexe A.  Conditions de pUIVEriSatioN.........ccoeeveiviiiiiiiiici e 5-16






Chapitre 5. Equipements, procédure expérimentateratitions de pulvérisation

5.1 Introduction

Ce chapitre décrit les équipements de pulvérisatioigue et de métrologie, ainsi que la
procédure expérimentale générale utilisée pourntesures d’évolution de rugosité de
différents matériaux qui seront détaillées aux dhegp suivants. Quelques généralités sur les
conditions d’érosion et la caractérisation du fe@cd’ions seront également décrites.

5.2 Equipements de pulvérisation ionique

Les échantillons testés ont été bombardés prirenpaht avec la source ionique de type
Kaufman (3 cm) équipant I'installation d’usinageigue du CSL (voir Figure 5.1 et Figure
5.2). En fonction des besoins des projets et depodibilités des installations, certains
échantillons ont cependant aussi été bombardés 2\agres sources ioniques: une autre
source Kaufman de 10 cm (équipant une installateodépot) et une source end-Hall de 7 cm
(voir Figure 5.3). Les principales caractéristiquiesces sources sont résumées au Tableau
5.1.

IT3 Platar SI70
Type Kaufman Kaufman End-Hall
Marque lon Tech inc (USA) Platar (RUS) Snecma (F)
Gaz Ar, Xe (...) Ar, Xe (...) Xe, Kr, Ar, ©
Débit de gaz 1-4 sccm 1-5 sccm 20-80 sccm
Diameétre de sortie 3cm 10 cm 7 cm
de la source
Neutraliseur Cathode creuse Filament Cathode creuseg
Energie du faisceau 50-1200 eV 50-1000 eV 50 -e\b0
Courant de faisceau max. 100 mA 50 mA >2A
Densité de courant max. ~10 mAfcm ~1 mA/cnf ~ 30 mA/cm

Tableau 5.1. Principales caractéristiques des sowes ioniques utilisées

Les principaux parametres régulant les caractguiet du faisceau d’ions (énergie, densité de
courant, forme ...) et leurs acronymes utiliséssdandocument (si nécessaire) sont donnés ci-
dessous. Pour plus de détails sur le fonctionnedensources ioniques, voir le chapitre 2.

Source ionique Kaufman Source ionique end-Hall

BV: tension du faisceau Vd: tension de décharge

BC: courant du faisceau Id: courant de décharge

AV: tension de la grille accélératrice lint: courant de la bobine intérieure
AC : courant sur la grille accélératrice lext: courant de la bobine extérieure

Tableau 5.2. Principaux parameétres (et leurs acronyes) des sources ioniques Kaufman et end-Hall
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(a)
Figure 5.1. Installation d’'usinage ionique du CSL(a) A droite, armoire avec les contréleurs de la smce
ionique, des débits de gaz, de la pression, de larppe turbo, des axes et des encodeurs. On apercsitr
I'écran une cartographie des temps de séjour utilée pour la correction du miroir en SiC déposé sural
table. (b) Vue générale de l'intérieur de I'enceirg a vide avec la source ionique fixée au bras 4 axe
motorisés (translation X-Y, rotations A-B), le cinqiieme axe (Z) étant sur le support miroir/échantilon.

(b)
Figure 5.2. Source ionique Kaufman 3 cm (a) montésur le bras 4 axes motorisés et (b) pendant la
pulvérisation d’un substrat en BK7.

(a) (b)

Figure 5.3. Source ionique end-Hal SI70 (a) monté&rur le bras 4 axes motorisés et (b) en fonctionnemte
(faisceau en mode tige) dans (c) I'enceinte d’usiga ionique du CSL (faisceau visible par le hublot).
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5.3 Procédures expérimentales

5.3.1 Préparation des échantillons

Chaque échantillon est manipulé avec des gantsalén mopre (classe 10.000). Avant la
premiere érosion, il est soufflé avec de l'air seettoyé a I'acétone et ensuite a I'alcool
isopropylique. Il est ensuite mesuré avant toutamaent ionique. Apres la premiere érosion
ionique, la surface de I'échantillon est tres peofuégazée et « nettoyée » par le faisceau
d’ion) et est donc directement mesuré (égalemewtamse 10000). Il est ensuite replacé dans
l'installation de pulvérisation ionique, apres ésiemplement soufflé & nouveau a l'air sec,
pour une nouvelle pulvérisation.

5.3.2 Conditions de pulvérisation

5.3.2.1 Généralités

Les matériaux testés ici ont été pulvérisés erdarmie normale, typiquement avec la source
Kaufman 3cm, un faisceau d’ions Argon, les condgistandards étant une énergie de 650 eV
et une densité de courant de ~2 mAfcles gaz (Krypton, Xénon) et énergies différentes
(200 a 1000 eV) ont également été testés. La presksins I'enceinte avant injection des gaz
est inférieure & 2xI0Ombar et inférieure & 2xT0mbar lorsque la source ionique est allumée
(jusqu'a 8 sccm de débit de gaz si le neutralfstunctionne). Les principales conditions sont
précisées pour chaque expérience. Les conditioastex de pulvérisation (gaz, énergie,
densité de courant, distance) pour I'ensemble da®nmaux présentés dans ce travail sont
reprises en annexe A.

5.3.2.2 Meéthodes de pulvérisation

La méthode la plus souvent utilisée pour pulvériseréchantillon est I'érosion statique
I'échantillon est érodé pendant un temps t, aves les autres parameétres constants. Des
conditions d’érosion identiques (gaz, parametrefaticeau d’ions, angle, distance, ...) sont
utilisées a chaque séquence d’érosion sur un méhantdlon. Seule la dose ionique (temps
d’érosion) peut étre modifiée entre 2 érosions ssgives.

Afin de permettre I'érosion de plusieurs petitsadillons en une séquence de pompage, le
dispositif suivant est utilisé dans I'installatidiusinage ionique:

» Les échantillons sont placés sur un porte échantéh « croix » (voir Figure 5.4) qui
peut accueillir jusqu’a 4 échantillons. La distargdre chague emplacement (~120
mm) est largement supérieure au rayon du faisceda sbource (40 a 80 mm selon les
parameétres). Pour les pulvérisations en inciderdigue, I'échantillon est placé sur
une interface ayant la pente désirée. La distascspé&cifiee par rapport au milieu de
I'échantillon.

» La procédure d’érosion des échantillons est coggrphar un logiciel.

* La source ionique est allumée dans une positioaumiuin échantillon n’est pulvérisé
de maniére significative (position 1 de la Figuré)5La source ionique est stabilisée
pendant une période de minimum 10 minutes.

* La source ionique est ensuite déplacée sous leigré&chantillon afin que le faisceau
d’ions I'érode pendant un temps t déterminé.

* Le temps écoulé, le faisceau d’ions est éteintraatimuement et la source déplacée
vers une autre position éloignée des échantillposiijon 2). Le faisceau d’'ions est
alors a nouveau allumé par l'opérateur, les pamamédu faisceau éventuellement

! Générateur d’électrons externe qui neutralisehasges sur la surface d’une cible isolante
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adaptés (énergie, ...) aux conditions pour I'échiantisuivant. Une fois le faisceau
stabilisé, il est alors déplacé vers le nouvel Btithan et ainsi de suite.

* Notons que l'axe motorisé du support (Z) est égelmadapté si nécessaire
(échantillons d’épaisseur ou d’inclinaison diffées) pour garder la distance source-
échantillon constante.

Position 2 Position 1
X X
Ech 1
Ech 2 Ech 4
X
Posmon 3 Posmon 4
40 mm

Figure 5.4. Schéma illustrant les déplacements da source ionique pour I'érosion statique d’échantibns
placés sur un support « en croix ». La source ionige est stabilisée a la position 1 (2, 3, 4) avantétte
déplacée sous I'échantillon 1 (2, 3, 4). Le cadrextérieur représente I'enveloppe des déplacements
possibles des axes X et Y de la source dans I'intddion d’usinage ionique (293 x 317 mm).

D’autres méthodes que le tir statique sur desspétihantillons ont parfois été utilisées (la
méthode est mentionnée dans ce cas) lorsqu’ilssagide grands échantillons :
 Les mesures apres une seéquence de correction e fIBF) sur une optique
permettent de mesurer la rugosité a différenteopmsiéur sur base de la cartographie
des profondeurs érodées sur le miroir.
» La réalisation d'une pente (profondeur érodée aumgame linéairement en fonction de
la position sur I'optique) permet de disposer d'gaenme de profondeur érodée sur
un seul (grand) échantillon [5.1].
 Les mesures aprés pulvérisation d’'une épaisseustaxtie sur une large surface
(balayage a vitesse constante de la source ionisuelne optique permettent de
mesurer la rugosité a différents endroits de |&aser

Les deux premieres méthodes supposent cependalietptiade surface initial est identique
sur 'ensemble de la surface optique (en généeaddg dans ce cas).

5.3.3 Caractérisation du faisceau d'ions etde lap rofondeur érodée

5.3.3.1 Densité de courant ionique, flux, fluence

La densité de courant ioniqueedt égale au courant d’'ions mesuré par unité decsu
(habituellement exprimée en mA @n Elle est fournie pour chaque expérience. Elle es
mesurée au moyen d’'une sonde de Faraday en paositibelle-ci au centre du faisceau
d’ions dans les mémes conditions que celles sylaiebéchantillon étudié.
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Le flux ionigue@ est égale au nombre d’ions par unité de temps stiface (exprimé en ions
s cm?). Elle se déduit de nos mesures de densité dewppar la relation (q est la charge
élémentaire et vaut 1.6 10C) :

:i (5.1)
q .

La dose ionique ou fluencedst elle égale a au nombre d’ions incidents p#é wle surface
(exprimée en ions cA). Elle est reliée a la densité de courant J (eamA/ et au temps de
pulvérisation t (en s) comme suit :

J
=— U = @i (5.2)
q

5.3.3.2 Profil de densité de courant et homogénéi@atiale de I'érosion

L’homogénéité spatiale de la dose ionique recud’@ahnantillon dépend du type de source
ionique (taille, optique ionique, ...), des parametule la source (énergie, courant, ...) et de la
distance entre I'échantillon et la source (en raide la divergence du faisceau).

Des exemples de profil de densité de courant dgeuace ionique Kaufman munie d’'un jeu
de 2 grilles de 3 cm collimatées (configurationgéanent utilisée pour cette étude) sont
fournis a la Figure 5.5. lls sont mesurés a l'altlene sonde de Faraday fixe (senseur de 1
mm de diamétre), la source ionique étant mobile péaliser le profil selon les axes X et Y.
Les profils de densité de courant d’une telle seyreuvent étre trés souvent modélisés par
une simple gaussienne définie dans ce travailgpaalation:

‘ﬂiﬂ%ﬁﬂ? (5.3)

2
J(xy)=J,e

ou J est la densité de courant au centge Y& et (s.S,) sont les écarts types de la gaussienne
selon les directions x et y. Le profil du faiscebBions est en général relativement symétrique
(s—s~s). Les profils de densité de courant sont d’d@updus larges (homogenes) que la
distance est grande, que I'énergie du faisceaufadsie et que la tension de la grille
acceélératrice est élevée. Notons que pour le péodadsinage ionique, c’est un profil étroit
qui est recherché pour corriger les erreurs dedorm

La valeur totale du courant ionique | du faisceautg@tre retrouvée en intégrant la fonction
de densité de courant, qui se réduit dans le eagedjaussienne a :

| =2md,s,s, (5.4)

avec | en mA, gen mA/cni et Sy en cm. Cette relation permet également d’estirger J
lorsque s et | sont connus.

En considérant des trajectoires rectilignes posiridas, la divergence du faisceau peut étre
approximée géometriquement par :

1 2

q= arctg( olll _I(j j (5.5)

Ou I, et b sont les demi-largeurs de faisceau aux distancexs &. Pour une distribution
gaussienne, la demi-largeur du faisceau est défpaiele parameétre s () ou plus

souvent/2sde I'équation (5.3): la valeur a la demi-largeuntvalors 0.607 ou 0.368 g
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respectivement de la valeur au centre. D’'autresemtions sont évidemment possibles pour
définir la largeur du faisceau, par analogie awec donventions utilisées en optique pour

caractériser les faisceaux lumineux (comme la largempléte a la moitié du maximém

Distance radiale Densité de courant relative Courant intégré r
r=4x’+y? () [ J(r)dr/f J(r)dr
r 00
S 0.607 0.393
J2s 0.368 0.632
1.177s 0.500 0.500
2s 0.135 0.865
3s 0.011 0.989

Tableau 5.3. Densité de courant et courant relatien fonction de la position radiale pour un profil
gaussien.
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Figure 5.5. Profils de densité de courant mesurésopr un faisceau d’Argon avec la source Kaufman
munie de grilles de 3 cm : (a) pour des énergies5® et 1000 eV) et distances d différentes (100 &0lmm),
a courant de faisceau constant (BC=60 mA) (b) poules énergies différentes (400, 500 et 650 eV) a 150
mm de distance et tension de la grille accélératiecconstante (AV=600 V) (c) pour différentes distares de
80 a 200 mm (BV=650V, BC=60 mA, AV=600 V, AC=2mA)La courbe continue correspond a la
modélisation par une gaussienne dont I'écart-type st fournie sur le graphique. Neutraliseur allumélans
tous les cas (courant d’électrons a 200% du BC). b#& d’Argon de 8 sccm (4 sccm pour la source et 4
sccm pour neutraliseur) et pression de 1.4xI0mbar. Pour chaque graphique, les courbes ont ét&alisées
dans les mémes conditions I'une a la suite de I'aet Pour le graphique (c), on observe une déviation
latérale du faisceau due a un léger désalignemenesi grilles.

2 Full Width Half Maximurm(FWHM)
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Chapitre 5. Equipements, procédure expérimentateratitions de pulvérisation

Le Tableau 5.3 donne pour un profil parfaitemenisgéen les valeurs relatives en fonction de

la distance radiale au centre. Pour un profil deaat gaussien et un rayon de 3s, on prend en
compte ~99% du courant total du faisceau et Isitiede courant vaut ~1% de sa valeur au

centre.

La Figure 5.6 illustre la divergence du faisceauarction de la distance a la grille, calculé

sur base de la Figure 5.5c et de la relation (érﬁb)renant\/is comme rayon du faisceau.
Alors que le procédé de correction de forme (IB$f)réalisé typiquement a une distance de
80 a 100 mm afin de disposer d'un profil de faisceelativement fin, les érosions pour
mesures de rugosité sont réalisées de préférepbesagrande distance (150 mm) afin de
garantir une meilleur homogénéité de la densitéadeant (et donc de la dose ionique ou de
la profondeur érodée) sur la zone centrale de &gtiton. Ainsi, a une distance de 150 mm
et considérant un profil gaussien, la densité deasd a 5 mm du centre du faisceau (zone de
mesure pour la rugosité) est de ~99 % a 650 e¥é et@7 % a 1000 eV de la valeur au centre.
Par convention, la distance d renseignée dansagailtrcorrespond a la distance entre la
surface extérieure de la grille accélératrice desdmrce et la sonde (ou I'échantillon
pulvérisé).

Les densités de courant mesurées pour les difesyerunditions de pulvérisation utilisées
pour cette étude sont reprises en Annexe A.

10 35
9 —*
“— =
_ / 130 £
2 8 /. 0
—} S —
(0] «©
e 7 25 & E
S °’ o E
jo)) [
T 6 o
Z t2 2
5 - 3
‘O
4 T T T 15
50 100 150 200 250
distance [mm]

Figure 5.6. Divergence du faisceau en fonction da Histance a la grille de la source ionique (BV=6%Q
BC=60 mA, AV=600 V, AC=2mA), en prenant\/E s comme demi-largeur du faisceau.

5.3.3.3 Influence de la pression et du débit de gaar la densité de courant

La pression régnant dans I'enceinte détermingble lparcours moyen des ions et donc le
flux ionique (ou la densité de courant) arrivant iéchantillon. La pression dans I'enceinte
dépend de la vitesse de pompage et du débit dealgaentant la source ionique (et le
neutraliseur si présent et utilisé). Cette inflleepeut devenir non négligeable a une distance
de 150 mm (~10%) entre les conditions extrémeslidation d’'une source ionique Kaufman
(avec ou sans utilisation du neutraliseur, tempgatepage long ou court) comme illustré a la
Figure 5.7.

Le libre parcours moyeh de particules identiques dans un volume est dpanda relation
suivante [5.2]:
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Chapitre 5. Equipements, procédure expérimentateratitions de pulvérisation

1= 1
J27md?

ou d est le diametre des particules et n est laitdedes particules.

(5.6)

Pour l'air a température ambiante, le libre parsauoyen est relié simplement a la pression P
par I'expression :

A= ﬁ (5.7)
P

OUA est exprimé en mm et P en Pascal.

La théorie cinétique prédit que la probabilité Rggur qu’'une molécule parcoure une distance
x avant de rentrer en collision avec une autrdgeglation :

X
P(x)=e * (5.8)
1.18 20
1.16 B
+ 16 —

= 114 +—— —* =
g > 3
5o 1121 1109
o e g
2 § 1.10 S
;% £, 1.08 1 8 <
c =
g 1.06 14 §

1.04

1.02 T T T T 0

1.0E-05 5.0E-05 9.0E-05 1.3E-04 1.7E-04
Pression [mbar]

Figure 5.7. Densité de courant au centre du faisceal’ions (en bleu) en fonction la pression régnardans
I'enceinte. Le débit d’Argon donné (en fuchsia) eske débit total injecté dans I'enceinte (4 sccm poua
source + débit supplémentaire injecté directementahs I'enceinte). Paramétres source Kaufman : BV=650
V, BC=60 mA, AV=600 V, AC= 3 mA. Distance = 150 mm.

5.3.3.4 Estimation de la profondeur érodée et de latesse de pulvérisation

La profondeur érodée est obtenue en mesurant léedrade la marche créée sur un
échantillon témoin partiellement masqué lors de&@wosion. Le masque utilisé est en général
une bande de kapton adhésif de 2-3 mm d’épaisggligace sur I'échantillon et passant par
le centre de celui-ci. L’échantillon est ensuited® par le faisceau d’ions centré sur le milieu
de la bande « masque » pendant un temps déterpanéxemple 5 min). Le masque est
ensuite retiré et la hauteur de la marche mesunrgespond a la profondeur érodée.

La vitesse de pulvérisation (nm/min) considéréedesnée par le rapport entre la profondeur
érodée mesurée et le temps d’érosion.

_ prodondeurérodée

Vo = — 5.9
° tempsd'érosion 9
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Chapitre 5. Equipements, procédure expérimentateratitions de pulvérisation

Les vitesses de pulvérisation mesurées pour |é&relits matériaux testés dans cette étude
sont fournies en Annexe A. Il est important de ngtee cette vitesse n’a du sens que tant que
la surface reste lisse. Lorsque sa rugosité deyieistimportante, on peut encore considérer
le niveau moyen de la surface. Cependant, profandeadée et vitesse de pulvérisation
perdent de leur sens car on peut aboutir & unacidfont certaines parties s’érodent tres vite
et d’autres tres lentement (comme pour différerdgng sur un métal). Dans ce cas, la mesure
de la vitesse d’érosion a été réalisée sur un {cotervalle de temps ou la surface restait
relativement lisse. La vitesse d’érosion donnéeespond donc a celle qui se produit sur une
surface lisse au début de la pulvérisation ionique.

Les échantillons sur lesquels les mesures de mggesront effectuées sont pulvérisés de
préférence sans masque pour éviter toute contaprindé la surface étudiée par celui-ci. La
profondeur érodée sur chaque échantillon est olitenalement par (5.9). Dans le cas ou un
échantillon est érodé plusieurs fois, les profomsi@nodées sont additionnées.

5.3.3.5 Le choix de la profondeur érodée comme vabé indépendante

Nous avons fait le choix de présenter I'ensembke desures d’évolution de la rugosité en
fonction de la profondeur érodée (comme pour leslest directement liées a l'usinage
ionique) et non du temps ou de la fluence (comnms @aucoup d’études plus générales). Ce
choix nous paraissait le meilleur en raison deplaation technologique visée par ce travalil
qui est la correction de forme d’optique par fagace’ions ou la variable importante est la
profondeur érodée. Evidemment, la notion de profondrodée perd également un peu de
son sens pour les surfaces tres rugueuses comriiguéxau paragraphe précédent. Le temps
est lui une variable naturelle pour décrire I'étmn de la rugosité comme le suggere la
théorie d’invariance d’échelle (voir chapitre 4).aldl comme la profondeur érodée est
directement proportionnelle au temps de pulvénsatil s'agit d'une simple mise a I'échelle
de l'abscisse (une constante a I'échelle logaritjum) qui ne change rien pour I'analyse des
parametres d’échelle. De plus toutes nos mesuresigisité exprimées en fonction de la
profondeur érodée peuvent étre traduites aisénmefaretion du temps ou de la fluence par
(5.9) et (5.2), la vitesse d’érosion et la dend#écourant mesurées au centre du faiscegu (J
étant fournies pour chaque expérience (voir Anexe

A titre d'illustration, la densité de courant ioo& dans nos expériences est typiquement
d’environ 2 mA crif. Cela correspond & une dose ionique de I'ordréOdeions cn¥ aprés 1
minute et de I'ordre de 1dions cn¥ aprés 1 heure.

5.3.4 Caractérisation topographique de la surface

Un échantillon est érodé en une ou plusieurs s@gsenApres chaque séquence de
pulvérisation ionique, la rugosité de la surface l@zhantillon est mesurée avec un
profilométre optique (voir ci-dessous). Pour chagukantillon et aprés chaque séquence de
pulvérisation, 10 mesures (au minimum 5 lorsqu’'d peu de dispersion entre les mesures)
sont effectuées dans la zone d’érosion maximurédidntillon (en général dans un rayon de
5 mm par rapport a son centre) afin de calculevdkeur moyenne et I'écart-type des
statistiques de surface{RRy, R, ...).

La topographie de la surface a parfois été égalemesurée au microscope a force atomique
(MFA ou AFM pourAtomic Force Microscopen anglais) pour les mesures d’évolution de
rugosité des surfaces optiques (chapitre 6). Néarsneelui-ci ne fut disponible au CSL que
dans la deuxieme moitié de ce travail. Celui-cagear contre largement utilisé pour I'étude
des structures spontanées nanométriques abord€xdwapiire 8.

Enfin le microscope a balayage électronique (MEB SEM pour Scanning Electron
Microscopeen anglais) fut parfois aussi utilisé pour caraséérla surface a I'échelle
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Chapitre 5. Equipements, procédure expérimentateratitions de pulvérisation

nanométrique (mais il ne permet pas de mesureudasité, du moins sans équipement

spécial).

5.3.4.1 Mesures de rugosité au profilométre optique

Le profilometre optique utilisé (Wyko RST Plus) est microscope interférométrique
pouvant fonctionner selon 2 techniques interféroiopéts différentes (voir principe de
fonctionnement au chapitre 3): glissement de frafRf¢l en anglais pouPhase Shifting
Interferometry et cohérence de phase (VSI en anglais peutical Scanning interferomefry

La résolution verticale et la dynamique de cetrimeent est donnée au Tableau 5.4 pour ses 2
modes de fonctionnement.

Résolution Dynamique
Mode 1 mesure Multiples mesures
(nm rms) (nm rms) (um)
PSI 0.3 0.1 0.16
VSI 3 <1 500

Tableau 5.4. Dynamique et résolution verticale (expnée en R,) du microscope interférométrique Wyko
RST Plus [5.3].

Les mesures sont effectuées soit en mode PSI pswurfaces lisses {R 10-20 nm) ou en
mode VSI pour les surfaces plus rugueuses. Lesmagesle rugosité sont effectuées avec
'objectif x10 et/ou x40 en fonction du champ deevet des dimensions latérales des
structures mesurées. Le choix de I'objectif déteema taille de la zone mesurée et donc, en
fonction du nombre de pixels, utilisée, la bandefrguences spatiales mesurées. Avec
I'objectif x40, la résolution latérale de l'instremt est de ~0.5 pum. Ces grandeurs importantes
sont reprises aux Tableau 5.5 et Tableau 5.6.

) X Y
Résolution normale (RN) 368 238
Haute résolution (HR) 736 479

Tableau 5.5. Taille en pixel des images du profilométre optique Wyko RST

Objectif Champ de vue Fréquence spatiale (X) Taille pixel (X
Max
Dim x Dimy Min  Max (RN) (HR) RN HR
(mm)  (mm) | (ui) (@m)  (um) | (um) (Lm)
x2.5 25 1.9 0.0004 0.074 0.147 6.79 3.40
x10 0.613 0.472| 0.0016 0.300 0.600 1.67 0.83
x40 0.153 0.115| 0.0065 1.203 2.400 0.42 0.21

Tableau 5.6. Champ de vue, bande de fréquenceasiple et taille du pixel des mesures au profilomeés
optique Wyko RST en fonction de I'objectif et de larésolution, normale (RN) ou haute (HR), choisie.

5.3.4.2 Mesures de topographies au microscope a feratomique

L'instrument Easyscan de NanoSurf utilisé dans remail est un microscope a force

dynamique (MFD ou DFM poubynamic Force Microscopen anglais) qui fait partie de la

famille des microscopes a force atomique (AFM)nkfrument Easyscan peut travailler dans
les modes a force statique (mode contact) ou dymar{imode résonant).

Dans le mode dynamique, le bras de levier est migileration durant le balayage par un

élément piézo. Ce piézo oscille avec une amplitiikke a une fréquence proche de la

% Notons que les pixels du détecteur ne sont paé<arais rectangulaires (rapport Y/X = 1.16).
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fréquence de résonnance du cantilever. Les changerdans la fréquence de résonnance
engendrés par l'interaction entre la pointe etuldiage sont utilisés pour contrdler la distance
pointe-surface. En effet, les forces répulsivesssagit sur la pointe vont augmenter la
fréequence de résonnance du cantilever et donc Baisgilitude de sa vibration mesurée par
le systeme de déflection laser. Cette donnée sentrde a la boucle de rétroaction du
systeme qui garde l'interaction pointe-surface tamte en changeant la hauteur de la pointe,
ce qui donne la hauteur locale de I'échantillon.

L’instrument utilisé est équipé d'une téte hautsohétion qui permet un champ de vue
maximum de 10 x 10 um. La dynamique et la résatutle 'instrument sont reprises au
Tableau 5.7. Les domaines de fréquences spatialgsqoelques champ de vue typique sont
repris au Tableau 5.8. Pour des images de 512x&Ekspet un champ de 5 pm (champ
souvent utilisé dans cette étude), cela donne éswution latérale de ~20 nm.

Champ de vue XY maximum 10.0 um
Dynamique verticale Z maximum 1.8um
Résolution XY des moteurs 0.15 nm
Résolution Z des moteurs 0.027 nm
Résolution sur la mesure dynamique en Z (bruit rp§s97 nm rms

Tableau 5.7. Dynamique et résolution de 'AFM Easysan de Nanosurf pour la téte haute résolution [5.4]

Champs Fréguence spatiale (X) Taille pixel
devue | Min Max Max
(RN) (HR) RN HR
m) | (um) | @) | @) | (um) | (um)
10 0.1 12.8 25.6 0.039 0.02(
5 0.2 25.6 51.2 0.020 0.01(
1 1 128 256 0.004 0.002

Tableau 5.8. Champ de vue, bande de fréquence siad¢ et taille du pixel des mesures au microscope a
force atomique en fonction de I'objectif et de la@solution choisie : 256 pixels en résolution norne(RN),
512 pixels en haute résolution (HR).
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Chapitre 6

Mesures d’evolution de rugosité de différents
matériaux optiques
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Chapitre 6. Mesures d’évolution de rugosité deédéiits matériaux optiques

6.1 Introduction

Ce chapitre rassemble I'ensemble des mesures diiolde rugosité qui ont été réalisées sur
différents matériaux optigues couramment utilisésnme substrats pour les applications
d’'usinage ionique : un verre (BK7), un verre cémumi (Zerodur), le Ni-P (encore appelé
kanigen ou « electroless nickel »), le nickel dépoar pulvérisation cathodique, le carbure de
silicium en dépdt CVD, le silicium et l'aluminiumLes résultats seront présentés
indépendamment pour chaque matériau étant donredpécificités. Les mesures de rugosité
sur le verre ont été réalisées principalement tanadre de séquence IBF et ont été réalisées
avec les parameétres utilisés pour la correctiorfodme du composant optique. D’autres
matériaux, notamment le carbure de silicium, oittl'fabjet d'une étude plus approfondie en
faisant varier les conditions de pulvérisation (gagrgie).

6.2 Principaux matériaux optiques

Les principaux matériaux utilisés pour fabriques leptiques (miroirs ou lentilles) de
précisions des instruments scientifiques terresitespatiaux sont les verres (Silice fondue,
Zerodur, ULE, ...), les métaux (Al, Be, Mo), les adéigues (SiC) ou encore les semi-
conducteurs (Si, ZnSe ...). Ces matériaux posseslemffet des propriétés mécaniques et
thermiques intéressantes (voir Tableau 6.1) et gr@uétre poli a de faibles niveaux de
rugosité. En fonction de I'application et des exiges, le choix se fera sur tel ou tel matériau.
Ainsi, ces derniéres années, le SIC-CVD a été taege utilisés pour les applications
spatiales car, grace a ses bonnes propriétés meaeanet thermiques en combinaison avec
une faible densité, il offre des facteurs de méritevent plus élevés que les autres matériaux.

Matériaux SiC-CVD Mo Al Be ULE Zerodur
Densité 3.21 10.2 2.7 1.85 2.20 2.55
p (g/cnt)

CTE 2.4 5.4 25.0 11.4 0.03 0.15
a (K*x 109

Conductivité thermique 325 134 237 216 1.3 6.0
K (W mtK?

Module d'élasticité 466 250 76 303 67 90
E (GPa)

Distorsion thermique 135 25 .95 1.9 4.3 4.0
Ka® (wm' x 10)

Charge d'inertie 145 24.5 28.1 164 30.4 35.3
Ep? (Nmkg® x 10F)

Stress thermique 29 1.0 1.25 .63 6.4 4.4
kKo 'ET (WmN? x 10%)

Tableau 6.1. Comparaison des propriétés physique®dnatériaux utilisés comme substrats de miroirs.

6.3 Les verres

6.3.1 Verre optique BK7

Nous nous intéressons ici a un verre optique tr@gulpire: le BK7. Les principaux
constituants du BK7 sont le Si@9%), le BO3 (10.1%), le NgO (8.8%) et le KO (8.4%). I
posséde une excellente résistance chimique (adrcCi
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Les verres en général sont connus pour exhibedpeunodifications de leur état de surface
avec la pulvérisation ionique (voir chapitre 4)augmentation de la rugosité du BK7 et des
verres en général est principalement due a I'apparile trous ou de griffes qui sont attribués
a des défauts présents en surface du verre etésépdér I'érosion ionique [6.1]. Nous
illustrons ci-dessous I'évolution typique de la faue de BK7 pulvérisée a différentes
profondeurs, ainsi que des défauts particuliers peuvent apparaitre en raison de
contaminations par la source ionique (voir AnnexXeod& en fonction de I'origine du BK7
(voir Annexe B).

Des tests ont été réalisés sur une lame en BK0@a1@n de diamétfeLa source ionique
était ici munie d'un masque en graphite pour dispatun faisceau fin en vue de la
correction de forme d’un miroir en BK7 pour difftamétre X. La texture de la surface n’est
pas modifiée (voir Figure 6.1). On remarque parteofiapparition de pics et de trous.
Certains défauts ont parfois la double nature noig/{Figure 6.1d). Certains de ces pics sont
attribués a des projections des grilles de la soimaique (et aussi du masque en carbone si
utilisé). Cette contamination en carbone de laasafa été confirmée par une analyse
chimiqué (SIMS et XPS)de protubérances semblables aprés pulvérisatiors (s@sque en
carbone dans ce cas) d'un échantillon en verre @onhexe A). D’autres pics sont quant a
eux plutdt attribués a des hétérogénéités du rat&K7. Leurs dimensions est typiquement
de quelgues microns de diamétres et de quelquesnedres a des dizaines de nanometres de
hauteur. Ceci se traduit au niveau des statistidaesurface (voir Tableau 6.2) par une faible
augmentation de la rugosité rmsgfRmais logiquement plus importante de éR surtout R
(points extrémes). Les pics attribués aux BK7 petuétre beaucoup plus nombreux sur la
surface, comme le montre les résultats illustréAmmexe B (usinage ionique d’'un réseau en
volume) sur une autre lame en BK7 d’origine difféee

L’évolution de la rugosité a également été messrgeun miroir (pour rayons X) en BK7,
d’origine différenté, traités dans les mémes conditions de pulvérisatinique que la lame
en BK7. L’état de surface initial était moins bamegpour la lame en BK7 (~2 nm rms), mais
'aspect et les statistiques de surface sont restémrilaires apres pulvérisation ionique de
~0.6 um (voir résultats en Annexe B). Les picsesttrous qui peuvent apparaitre avec la
pulvérisation ionique ont moins d’impact dans ces car I'évolution des parameétres de
rugosité, étant donné la présence de défauts siesilau départ.

Emplacement | Erosion Ra Rq Rz Rt
sur la lame MOY | ET MOY ET MOY ET MOY ET
(um) | (m) | (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm
0 0.87 | 0.05 1.14 0.09 16.3 4.0 22.4 7.0
A 50 mm du 0.6 0.82 | 0.05 1.12 0.09 20.5 4.6 50.7 248
centre 1.8 0.80 | 0.15 1.21 0.14 25.5 11.4 82.5 45/5
Centre 0 0.76 | 0.12 0.97 0.19 10.6 3.6 17.8 6.1
1.2 0.69 | 0.02 0.95 0.08 15.4 5.2 68.7 42/5

Tableau 6.2. Statistiques de rugosité avant et apgéulvérisation ionique (500 eV Af, masque en carbone)
a difféerentes profondeur d'une lame en BK7 (dia. 20 mm), mesurées en 2 endroits différents
(profilometre optique, X10). MOY : moyenne, ET : éart-type.

! Origine: Fichou (F)
Ces mesures de contamination ont été réaliséesllabaration avec un laboratoire de I'Université ens—

Hainaut (Service de Chimie Inorganique et analg)qians le cadre du projet « polissage ioniquéuidie ».
% Origine: OSMIC (USA)
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ZRange: 1512 nm
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Figure 6.1. Micrographes (profilometre optique, X10 de la surface BK7 (a) initiale et apres (b) 0.am, (c)
1.2 um et (d) 1.8 um pulvérisés (500 eV Armasque en carbone).

6.3.2 Silice fondue
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Figure 6.2. Micrographes (mesurés au profilometre mique, X10) de la surface de silice fondue (a) iiale
et (b) aprés 1.2um pulvérisés (650 eV A¥).

Les mesures des statistiques de surface sur Bilickie ont été réalisées apres de correction
des erreurs de front d’'onde (IBF) d'un réseau fomeé2 plaques en silice fondue. Une
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profondeur moyenne de 1.2 um a été pulvérisée adsois de mesure aprés pulvérisation
ionique. Aucune structure particuliere n’apparaipaofilomeétre optique. La présence de pics
semble tres légérement plus importante aprés psdt®dn ionique, mais est beaucoup moins

marquée que pour les tests sur BK7.

Erosion Ra Rq Rz Rt
MOY MOY ET MOY ET MOY ET MOY ET
(Lm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm)
0 0.48 0.04 0.67 0.13 11.5 8.8 25.5 21.0
1.2 0.45 0.10 0.63 0.13 12.2 2.4 30.1 1.8

Tableau 6.3. Rugosité (Rqg, Rz) mesurée (au profiladire optique, obj. X10) sur silice fondue en fonabin
de la profondeur érodée (650 eV A). MOY : moyenne, ET : écart-type.

6.3.3 Zerodur

Le zerodur est un verre qui a été congu par Sqiwatt étre particulierement insensible aux
variations de température (CTE trés faible). Dinpde vue de sa structure, il est classé dans
la catégorie des verres céramiques. Des petiteststes cristallines sont ajoutées a son
réseau vitreux.

Rqg (nhm)
Rt (nm)

.
L

0 | | 1 | | 0
400 600 800 1000

Profondeur érodée (nm)

Figure 6.3. Rugosité (B, R;) mesurée (profilometre optique, X2.5) sur du verreZerodur en fonction de la
profondeur érodée (660 eV Al).

L’augmentation est plus faible sur le deuxieme spén en Zerodur : ~0.2 nm rms/um érodé
(Figure 6.4). Il s’agit ici d’'un large miroir sphgue de 200 mm de diamétre dont les erreurs
de forme ont été corrigées par faisceau d’ions XIB¥ous nous sommes servis de la
cartographie des profondeurs érodées sur le mpair réaliser les mesures de rugosité.
L'état de surface initial du deuxieme échantillast eeilleur que pour le premier, ce qui

explique sans doute leurs différences.
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Figure 6.4. Rugosité (Rq) (profilométre optique, X0) d’'un miroir en Zerodur en fonction de la
profondeur érodée (650 eV Af).

6.3.4 Conclusions

Comme dans la littérature, nous ne constatons agymentation particuliere de I'état de
surface des verres BK7 et silice fondue avec ldopdeur érodée, en raison de la structure
amorphe du verre. Les statistiques de rugosité antgnt légerement (de maniére plus
importante pour R en raison de I'apparition de griffes ou de trattsbués a des défauts sous
la surface du verre réveélés par la pulvérisationigwe. L'apparition de pics est également
observée, surtout sur le BK7 avec des densitévayient en fonction de I'origine du verre.
Elle est attribuée a des hétérogénéités dans te.Eertains pics sont également attribués a
des contaminations par la source ionique (projadi® particules de carbone des grilles de la
source ou du masque en carbone souvent utilisétievaource).

Une autre caractéristique des verres est que &atitipn des défauts (sous a la surface) n'est
pas homogéne sur la surface d’'un méme échantidordgnc a fortiori encore plus entre
différents échantillons). Cela entraine une plande dispersion des statistiques de surface en
fonction de I'endroit mesuré que pour d’autres mate.

6.4 Depbt chimique de nickel

6.4.1 Introduction

Le dépdt chimique de nicKelappelé aussi dépdt autocatalytique ou encoreucepns sa
dénomination commerciale Kanigénest un alliage nickel-phosphore obtenu par ucéumé

de réduction chimique, sans utilisation de coucambme pour le nickel électrolytique. Pour
les applications optiques, il est souvent utilisénme dépdt sur des substrats plus difficile a
polir (ex. bérylium) en raison justement de sa litécia é&tre poliet de sa_stabilité
dimensionnelle Les dépbts ainsi obtenus présentent une épaisdguliere, méme sur des
surfaces aux formes complexes.

6.4.2 Le procédeé de déposition

Le substrat subit d’abord un prétraitement duraqtuél celui sera nettoyé, débarrassé de sa
couche d’oxyde superficielle et activée pour I'&afautocatalyse.

* electroless nickeken anglais
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Ensuite, le substrat est plongé dans la solutioplaeage qui contient les ions a déposer (Ni
et P) et les agents chimiques pour la réductiorcageions. L’hypophosphyte de sodium
comme agent réducteur et le sulfate de nickel coseheont le plus couramment utilisés. La
réaction chimique se produit sans l'apport de auuextérieur. Si la réaction se produit
uniguement sur une surface activée pour la catalyse fois le dépbt initié, la nouvelle

couche métallique sert elle-méme de surface déysatpour la couche suivante (d’ou le nom
d’autocatalyse). Le phosphore est donc introduitsdee dépét de nickel pour former un

alliage dont la composition de phosphore peut veeidre 2 et 14% et peut étre ajustée
précisément. Cette composition influencera les nétds du dépdbt. Les réactions chimiques
partielles qui se produisent durant le dép6t peu@tr décrites comme suit :

H,PQO, + H,O + surface catalytique + énergie HPO; + H' + 2Hags
Ni®* + 2Hygs — Ni + 2H'

H,POy + 2Hygs — P + HO + OH

H.PO, + H,O + surface catalytique + énergie HPQ;> + H" + H,

Enfin, les dépbts sont soumis a un recuit a faibhepérature (en général inférieur a 200°C)
qui a pour but d’améliorer certaines propriétés dpot, principalement I'adhésion en
augmentant la diffusion entre le dép6t et le salbstr

6.4.3 Propriétés

6.4.3.1 Structure

Figure 6.5. Coupe transversale d’'un échantillon delépdt chimique de nickel (Ni-P 8%) observé au
microscope optiqué (grossissement X62.5).

Le dépdt chimique de nickel est une solution matdst super-saturée de phosphore dans une
matrice de nickel cristallin. Il est généralemenhsidéré que les alliages Ni-P contenant
moins de 7% de phosphore (en masse) ont une seuctigrocristalline et ceux entre 7 et
14% une structure amorphe. Le grain moyen du naatériicrocristallin vaut entre 8 et 22
nm. Le dépot exhibe une structure lamellaire paleth la surface du substrat comme on peut
le constater a la Figure 6.5. Cette structure ésib@ée a la variation de la teneur en
phosphore du dépbét générée par de bréves fluatsatdu pH de la solution dans
I'environnement immédiat du film métalligue en @sance. La morphologie de la surface est
caractéristique avec une structure en « pavés © deg crevasses relativement profondes
entre ces « pavés ». La hauteur et la profondeucede structures est réduite quand la
concentration de phosphore augmente.

® Mesuré & I'AMTT (Austrian Material Technology Teetse)
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6.4.4 Mesures d’évolution de rugosité

6.4.4.1 Mesures d’échantillons de dép6t chimique deckel sur aluminium

Les échantillons ont été fournis par la sociétéeinae Media Lario qui réalise notamment des
miroirs X. Ces tests étaient effectués dans lapeetve de corriger la forme par faisceau
d’ions la forme de mandrins recouverts de nick@lodé chimiquement et qui rentrent dans le
procédé de fabrication de miroirs X en nickel (wdiapitre 7). Le diametre des échantillons
était de 20 mm. La rugosité de I'aluminium avandépo6t était de Ra~10 nm. Ils ont tous
recus un dépot de nickel de 20 et ont ensuite été polis & un niveau moyen desitéy(de

10 a 30 nm rms). Par contre, I'épaisseur finaleadmuche de nickel est inconnue.

Les échantillons furent exposés a un faisceau sl'immgon de 650 eV. L’évolution de la
rugosité rms de I'échantillon le moins rugueux @patt est présentée a la Figure 6.7. Des
micrographes de la surface initiale et apres 0.8 2 um érodés sont illustrées a la Figure
6.6. On constate peu d’évolution jusqu’a pth, ensuite a 2um l'apparition de structures
paralleles qui s’accentuent encore auwh. La rugosité rms traduit I'apparition de ces
structures avec une rugosité rms stable autourmia fuqu’a 1.2um puis augmentant a ~15
nm apres 4m érodés (objectif x40).

um
4554 62 _esaor 4584 _—
1 iy ] 3 — 40.000 70000
300:04 Sk 5. 5 Yo 20,000 300.0 —
0.0 OBt [ B0 2000 10,000
i R e — -20.000
100.0 : R e —_— 20,000
W - i o -
. AR AW & Anae 45321
00 1000 2000 3000 4000 5000 6120 U-'UD'U
() (b)
LIm nem urm e
' - K- - 108758 o iRl LR ] = 154623
- 7000 — {00,000
R — 40000 300.0
@ — 50.000
— oo
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= 20000 -
100.0 = i
= Z 58570
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Figure 6.6. Micrographes (mesurés au profilométre mique, X10) de la surface (a) initiale du dépbt
chimique de nickel, (b) aprés 0.§im, (c) 2um et (d) 4 um de nickel pulvérisés (650 ér *).

6-11



Chapitre 6. Mesures d’évolution de rugosité deédéiits matériaux optiques

20
18
16 -
14 5
12 -

10 —

Rq (nm)

O x10 A x40
| |
[ 71! % i
1 1
RN
I
: . . .

0

pronfondeur érodée (microns)

5

Figure 6.7. Rugosité rms (Rqg) mesurée (profilométreptique, X10 et X40) sur un dépét chimique de niaX
sur substrat aluminium en fonction de la profondeurérodée (650 eV A¥).

6.4.4.2 Mesures lors de I'asphérisation d’'un miroisphérique Au/Ni/Al

Les mesures suivantes ont été réalisées lors gphigisation (parabolique) (correction de
forme) par faisceau d’ions d’un miroir sphérifiuee miroir est constitué d’un substrat en
aluminium, d’un dépo6t chimique de nickel (Kanigers®)d’'une couche mince d’or (100 nm).

Un faisceau d’ions argon de 650 eV (BC=65 mA, distal00 mm) a été utilisé pour les

différentes étapes d’usinage ionique résumées bleda 6.4.

Etapes Profondeur Ra (nm) Rq (nm) Rt (nm)
de nickel

érodée [um]
Initial 0 1.07+0.05 1.34+0.05 107
Aprés enlévement de I'or 0.35 1.07+0.02 1.34+0.02 153
Aprés érosion du profil 0.75 1.01+0.07 1.32+0.12 203
sur le nickel
Aprés asphérisation sur 2 1.22+0.02 1.56t0.03 467
le nickel

Tableau 6.4. Evolution des statistiques de rugosit@rofilométre optique, X10) aprés chaque étape de

I'asphérisation (650 eV Ar).

® Origine: Kayser-Threde (D)
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Figure 6.9. Surface du dép6t chimique de nickel itiale (profilomeétre optique, X10)
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Figure 6.10 Surface du dépdt chimique de nickel (@filometre optique, X10) aprés pulvérisation de 2
microns (650 eV Ar).

6.4.5 Conclusions

La rugosité du dépobt chimique de nickel n"augmequiasiment pas lors de la pulvérisation
ionique, de par la structure amorphe de ce maté@apendant des défauts sont apparus
(fissures, sillons) sur nos échantillons apresielus microns pulvérisés. L'origine de ceux-cCi
n'a pu étre clairement démontrée, mais pourrai¢ &ttribuée a l'influence du substrat
aluminium, méme si le dépbt est beaucoup plus épeada profondeur pulvérisée. Une autre
étude [6.2] sur ce matériau a en effet montré llierfice de I'état de surface du substrat
aluminium sur la qualité de la croissance du dégbimique de nickel (voir résumé au
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paragraphe 4.2.2.2 du chapitre 4). Ces structumas b dép6t, masquées en surface par le
polissage mécanique, peuvent a nouveau ressagidéla pulvérisation ionique.

6.5 Dépbt de nickel obtenu par pulvérisation par fa  isceau d’'ions

6.5.1 Procédure expérimentale

En vue de corriger les erreurs de front d'onde'@esemble d’'un dispositif optique, la forme
d’'un miroir en aluminium a été corrigée par usinageque (voir Figure 6.11). Le miroir a
été tout d’abord recouvert d’'un dépot de nickel palvérisation par faisceau d’ions. Ce
travail nécessitait en effet la pulvérisation d’ugaisseur importante (~2 microns), ce qui
rendait I'usinage direct de I'aluminium impossible 'augmentation trés importante de la
rugosité de ce matériau des les premiéres centdenranometres pulveérisés (voir paragraphe
6.8). Les essais de dép6t de nickel par pulvéoisatar faisceau d’'ions ont montré que
I'épaisseur maximale qui pouvait étre déposée em étape était de ~ 1 microns; une
épaisseur plus importante entrainant un délamirdagedép6t. C’est pourquoi le travall
d'usinage a été décomposé en plusieurs étapespde-uinage ionique. Les épaisseurs de
nickel déposées et érodées sont résumeées au Tdbtedla profondeur érodée est estimée
sur base de la simulation de l'usinage ioniquefiooge par les mesures interférométriques
avant et aprés usinage.

Figure 6.11. Miroir en aluminium recouvert d’'une cauche de nickel déposée par pulvérisation par faisaa

d’ions. Le miroir est fixé a un bloc de cuivre refoidi par eau.

Epaisseur totale de nickel déposée| Profondeur totale de nickel érodée
(kM) (kM)
Aprés 1° dépbt / usinage 1 0.8
Apreés 2° dépbt / usinage 1.85 1.6
Aprés 3° dépbt / usinage 2.35 2.1

Tableau 6.5. Résumé des épaisseurs de nickel démss@t érodées aux différentes étapes du travail
d’usinage ionique sur le miroir.

6.5.2 Résultats

Comme on peut le constater aux Figure 6.13 et Ei§ut4, les statistiques de rugositgeR
R, sont relativement stables, malgré |'épaisseur mapte de matiére érodée. Aucun
changement topographique particulier ne se remasgukes mesures au profilometre optique
(X4) de la Figure 6.12 (de méme que sur celle ef) X1

6-14



Chapitre 6. Mesures d’évolution de rugosité deédéiits matériaux optiques

ZRange: 105.8 nm

ZRange: 120.0 nm

115
115

mm
0473

< 0 0.765 1.53
mm

(b)

ZRange: 1314 nm
-

115

i ] ) 0.765 1 53 0 ; U.?‘ES . 1.53
(©) (d)
Figure 6.12. Micrographes (profilométre optique, X4 de la surface (a) initiale du miroir en aluminium (b)

aprés dépbt d’'une couche de nickel de um d'épaisseur , (c) aprés maximum 0.8um de nickel
pulvérisés, (d) aprés maximum 2.Jum de nickel pulvérisés (650 eV Ab.
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Figure 6.13. Rugosité (Rq, Rz) mesurée (profiloméar optique, X4) sur un dépbt de nickel (déposé par
pulvérisation cathodique sur un miroir en aluminium) en fonction de la profondeur érodée (650 eV Ay.
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Figure 6.14. Rugosité (Rg, Rz) mesurée (profilomedr optique, X16) sur un dépét de nickel (déposé par
pulvérisation par faisceau d’ions sur un miroir enaluminium) en fonction de la profondeur érodée (650
eV Ar’).
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6.6 Le carbure de silicium (SiC-CVD)
6.6.1 Introduction

6.6.1.1 Les différentes formes de SiC

Le carbure de silicium est un semi-conducteur qusspde des propriétés meécaniques et
thermiques tres intéressantes (module de Youngi@et conductivité thermique élevés). Sa
température de décomposition est de 2830Le carbure de silicium pur est produit en
nombreux polytypes, aux propriétés légerement rdiffies, les plus importants étant :

 4H -SiC et 61 -SiC, oua-SiC, hexagonal

» 3C-SiC, ouB-SiC, cubique a faces centrées

Le carbure de silicium (SiC) est un matériau quidesplus en plus utilisé depuis plus de dix
ans dans la fabrication des miroirs pour les lalsatge énergie, les télescopes dans les rayons
X ou VUV, les grands télescopes astronomiquessyistemes optiques des satellites, ...

Le carbure de silicium est un excellent candidatrges systemes optique allégés en raison
notamment de sa haute rigidité et de sa faibleeptixlité thermique. Ces dernieres années,
la tendance était de proposer des instruments uggtigpatiaux fabriqués complétement en
SiC (miroirs et structures) pour obtenir un comgorent athermique.

Quatre formes de SiC sont couramment disponibjg®ssé a chaud ou friftélié par
réactiorf, monocristallin et CVA Si le substrat du miroir est souvent réalisé dangorme

« frittée » ou « liée par reaction», celles-ci meyent étre que difficilement polies avec des
niveaux de rugosité exigés par les systémes ogtidegointe, en raison de la porosité de ces
matériaux (typiqguement 1.5 vol.% pour du SiC fjitt€’est pourquoi le substrat est en
général recouvert par un dépot CVD de carburelagusn (SiC-CVD) qui lui peut étre poli a
des niveaux extrémement bas (<0.3 nm rms) et pesdedbonnes propriétés optiques.
L’ensemble de I'optique peut également étre réalisgctement en SiC-CVD. Des miroirs en
SiC-CVD pur peuvent étre réalisés par fabricationventionnelle, « prés de la forrfe ou

par réplication précise [6.3].

Carbure de silicium | Densit§ Conductivité | CTE Module Polissabilité
(g/cnt) | thermique 20-1000°C | d'élasticité | (nm rms)
Wm'K?YH | (K'x10% | (GPa)
Monocristallin 3.21 490 --- --- <3
« Lié par réaction » | 3.1 120-170 4.3 391 > 20
Fritté 3.2 50-120 4.6 451 >50
CVD 3.21 330 4.0 466 <3

Tableau 6.6. Comparaison de propriétés importantede différentes formes de SiC [6.3].

6.6.1.2 Le SiC-CVD sous l'angle de la technique IBF

En fabrication conventionnelle, une piece de SiCDCast usinée, mise en forme et polie.
Toutefois, le SiC CVD est encore un matériau dwrp@s moyens conventionnels et requiert

’ Sintered or Hot Pressedpuvent noté HP-SiC

8 Siliconized or Reaction Bondesbuvent noté RB-SiC
® Chemical Vapor Depositedpuvent noté CVD-SiC
% near-net-shape
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un usinage diamant avec des vitesses de coupe lesteerniéres étapes de la fabrication du
SiC CVD sont donc trés lentes et les formes dedsaptécisions sont difficiles a réaliser.
C’est pourquoi la correction de forme par faiscdaons (IBF) d’optiques en (ou recouvertes
de) SiC CVD est trés intéressante. De plus, paparpa la technique IBF, le SIC CVD
présentent les avantages suivants :
- Sa vitesse de pulvérisation n'est pas trés diffiereles autres matériaux optiques (ce
qui n'est pas le cas par usinage conventionnel)
- Lesrisques liés a I'échauffement du matériais(ingportant sur le verre par exemple)
n’'ont pas lieu car le SIC CVD possede une sensatiiermique tres faible.
- L’augmentation potentielle de la rugosité semhbiblé (voir chapitre 4).

L’intérét suscité par la correction de forme pasdaau d’ions de SiC CVD fut également
partagé par le CSL. Dans le cadre d’'un projet, ribigisosions également d’'un autre type de
source ionique (End Hall) que celle utilisée haddlement (Kaufman). La source End Hall
utilisée ici est une source d’'un diamétre de 7 aunrfi par la société SNECMA. Il s’agit d’'un
type de source destiné au départ a la propulsioigue mais qui a été adaptée pour les
applications industrielles. Les principales canasti§jues de cette source sont comparées avec
celles de notre source Kaufman habituelle au cteapit La source End-Hall travaille a plus
basse énergie mais peux fournir un courant ionlmpaicoup plus élevé (> 2 A) comparé a
une source a grilles (100 mA pour la notre, quedquentaines de mA pour les plus grosses).
On peut donc espérer obtenir un gain en vitessputl&risation (et donc de réduction du
temps du procédé IBF) trés attractif. Il était jgatterement intéressant de tester ce type de
source sur le SiC CVD étant donné que ce matérsawcapable de supporter le surcroit
d’énergie thermique apportée par la source End-{dallqui est plus délicat pour le verre par
exemple). Des profils d’érosion typiques de ndaiomirce ionique Kaufman et end-Hall
mesures sur le SIC-CVD (Rohm & Haas) sont comparés figure 9b du chapitre 2. Le
volume de matiére érodé (intégration des profilsunés) était 7.5 x plus élevée avec la
source end-Hall qu’avec la Kaufman, bien que lampgee était loin d’opérer a pleine
puissance (~500 W contre 1200 W maximum). Il ependant a noter que le gain mesuré sur
le taux d’ablation entre les 2 types de sourcegiamiétait plus important encore sur le verre
(BK7) que sur le SiC-CVD.

C’est pourquoi nous nous intéresserons ci-apré&yallition de la rugosité du SiC-CVD sous
'angle de ces deux types de sources (les carstitfres du faisceau produit étant assez
différentes).

6.6.1.3 Changement de composition sous pulvérisatioanique

Il est également a noter que, étant donné le reedede pulvérisation préférentiel des atomes
de silicium dans le SiC par rapport aux atomesaibane, la surface du SiC s’appauvrira en
silicium jusqu’a ce qu’un équilibre soit établitin&i, pour une concentration initiale de 50-50
% des atomes C et Si, on peut calculer a l'aidéotenule (2.21) et des rendements de
pulvérisations individuels des atomes dans le nzatéfobtenus a l'aide de SRIM, voir
Tableau 6.11), la concentration a I'équilibre est7® % d’atome C et 27% d’atome Si pour
des ions incidents Ar de 500eV.

6.6.2 Echantillons CVD-SiC de Rohm & Haas

6.6.2.1 Structure

La structure (et donc la plupart des propriétéssigues, mécaniques et thermiques du
matériau) dépendent des conditions utilisées paurcroissance du SiC CVD. Les
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informations fournies ci-dessous sont valables potype le CVD-SIC fournis par Rohm and
Haas.

Le SiC CVD de Rohm and Haas se présente sousreefpolycrystalline cubique) avec
des crystallites orientées de maniére aléatoireFigare 6.15 donne le graphique typique
d’'une analyse par diffraction X du SiC CVD prodpar Rohm and Haas. On y voit que
l'intensité relative des pics n’indique pas d’oteion préférentielle. La structure du matériau
peut étre observée a la Figure 6.16. Le matérité au-préalable poli et trempé dans un bain
d’hydroxyde de potassium. La Figure 6.16a montre darface du matériau
perpendiculairement a la direction de croissaneesttucture en grains est bien visible et le
grain moyen a une envergure de 5-10 microns. Lar€i§.16b montre une coupe transversale
du matériau (surface parallele a la direction aéssance) et montre que la croissance est de

type colonnaire.

SIC 1.2-1-86 4BKU/30MA
ss: 8.828 H

ain 9 tm: 8.58 CuKal

220)

311

a3n “22)

L @ Q2 20
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Figure 6.15. Analyse typique par diffraction X du $C-CVD polycristallin de Rohm & Haas [6.4].

1A ol ) 2l

126 gm

Figure 6.16. Micrographes typiques de la structuredu SiC-CVD de Rohm & Haas révélées par attaque
chimique (KOH) (a) sur la surface perpendiculaire ala direction de croissance (320X) (b) sur la surte
paralléle & la direction de croissance (160X) [6.4]

6.6.2.2 Série d’échantillons 1 (SiC-001)

6.6.2.2.1 Procédures expérimentale

Un disque de 100 mm de SiC-CVD (sic-001) fourni pahm & Haas (R&H) fut découpés
en 9 morceaux de taille ~33x33 rafin de constituer les différents échantillonsekt.
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La source ionique end-Hall fut utilisée pour éro8echantillons avec un faisceau d’ions Xe
et 2 échantillons avec un faisceau d’ions” Kusqu'a une profondeur de @m. Une
distribution en énergie du faisceau d’'ions censée~ 180 eV (pour 200V de tension de
décharge) et une densité de courant de ~ 16 nfAfierant mesurées, avec notre sonde de
Faraday, a une distance de travail de 150 mm.

La source Kaufman de 3cm fut utilisée pour érodseéchantillon de méme taille jusqu’a une
profondeur de §im. L’énergie est ici plus importante (300 eV et @0Ar"), mais la densité
de courant est beaucoup plus faible (0.45 et 1.&m?a une distance de 138 mm).

Une autre source Kaufman de 10 cm fut utilisée gwader un échantillon de méme taille
avec une énergie de 200 eV également jusqu'a unfermteur de 500 nm. La densité de
courant est du méme ordre qu’avec la source de @-trmA/cnf & une distance de 150 mm).
En complément du chapitre 5 (annexes), les pritespeonditions expérimentales testées sur
sic-001 sont résumées au Tableau 6.7.

Source gaz Energie Densité de Distance | Vitesse

(eV) courant (nm/min)

(mA/cnr)
End-Hall Xe ~180 16 150 mm 100
Kr ~180 16 125

Kaufman 3cm Ar 300 0.45 150 mm | 4.7

650 1.3 138 mm | 33
Kaufman 10 cm| Ar 200 1.0 150 mm 4.5

Tableau 6.7. Principales conditions expérimentalestilisées et vitesses de pulvérisation mesurées saic-
001 (Rohm & Haas).

6.6.2.3 Mesures d’évolution de rugosité

Comme on peut le constater a la Figure 6.17, lagitg augmente dans tous les cas, mais
avec des différences importantes en fonction d#éreintes conditions d’érosion testées.
Cette augmentation est due principalement a laatog par la pulvérisation ionique de la
structure en grains caractéristique de ce typei@eC¥D, comme on peut le constater aux
Figure 6.18 et Figure 6.19.

Les échantillons érodés au moyen de la source atidarbntrent tous une augmentation
importante de leur rugosité, que ce soit avecales X& ou Kr'.

Les échantillons érodés au moyen de la source KankKéncm montrent une augmentation
beaucoup plus faible, que ce soit a faible endR§10 eV) ou a énergie plus élevée (650 eV).
Cette augmentation moins rapide de la rugositésgmnd en observant les topographies de
la Figure 6.19: apres 0.5 pm érodeés, les graing geu révélés avec la source ionique
Kaufman 3 cm (c-d) alors qu'ils le sont beaucougs@vec la source end-Hall (a).

Par contre, I'échantillon érodé avec la source Kauf 10 cm (200 eV Ay soit une énergie
comparable au ~180 eV du pic de distribution lare®wend-hall), exhibent des grains biens
révélés et une augmentation plus importante dedasité (b), de maniere similaire a ceux
érodés avec la source end-Hall. Malheureusemengatentillon n'a pas pu étre érodé au-
dela de 0.5 pm.

Ces résultats montrent que le type dions (XKr" ou Ar) est un facteur modifiant
I'évolution de la rugosité, mais il est certainem&in d’étre le seul. L'énergie des ions
semble également jouer un réle vu 'augmentatiars papide et importante de la rugosité a
200 eV gu’'a 300 ou 650 eV pour les pulvérisatiomscades ions argonD’autres facteurs
différent également entre les sources ioniqueséds et pourraient expliquer la différence de
comportement: la distribution de I'énergie dansfdesceau, la densité de courant ou la
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distribution angulaire des ions. Une plus grandpelision en énergie dans le cas de la source
end-Hall devrait en effet engendre des différendes vitesse de pulvérisation plus
importantes.

Ces résultats sur cette premiére série d’échamsillen carbure en silicium CVD ont fait
I'objet d’une publication [6.8]

7

+ Xe+ (200 eV)

T Kr+ (200 eV)

A Ar+ (650 eV)

Rg (nm)

T Ar+ (300 eV)

O Ar+ (200 &V)

0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00

Profondeur érodée (microns)

Figure 6.17. Rugosité rms (Rg) mesurée (profiloméér optique, X10) sur les échantillons SiC CVD de
R&H en fonction de la profondeur érodée pour difféents gaz (Argon, Krypron, Xénon) et énergies.
Courbe continue: modélisation par une fonction expeentielle pour X&' (0.56 &7, 300 eV Af (0.51 82%, 650 eV

Ar* (0.56 83, une fonction de puissance pour Ki(1.98 x¥9).
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Figure 6.18. Micrographes (profilometre optique, XD) de la surface SiC CVD pulvérisée par la source
ionique end-Hall (~180 eV Ki ou Xe"): (a) surface initiale, (b) aprés lum pulvérisé par un faisceau Kr,
(c) aprés 1um pulvérisé par un faisceau Xe, (d) aprés @m pulvérisés par un faisceau Xe.
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Figure 6.19. Micrographes (profilometre optique, XD) de la surface SiC CVD aprés 0.Am pulvérisé avec

différentes sources ioniques / énergies : (a) endal: ~180eV Xé&, (b) Kaufman 10 cm : 200eV Af, (c)
Kaufman 3cm : 300 eV Af et (d) Kaufman 3cm : 650eV Af.
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Figure 6.20. Micrographes (profilométre optique, XD) de la surface SiC CVD pulvérisée par 300 eV Ar
(source ionique Kaufman 3 cm): (a) apreés um pulvérisé, (b) aprés 3um pulvérisés.
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Figure 6.21. Micrographes (profilométre optique, XD) de la surface SiC CVD pulvérisée par 650 eV Ar
(source ionique Kaufman 3 cm): (a) apreés jum pulvérisé, (b) aprés 3um pulvérisés.

6.6.2.4 Série 2 de Rohm & Haas (SiC-002)

Afin de confirmer et d’évaluer l'influence de I'émge sur I'évolution de la rugosité, une
nouvelle série d’échantillons ont été pulvérisééfi@rentes énergies entre 200 et 1000 eV.

6.6.2.4.1 Procédure expérimentale

Comme pour la série 1, tous les échantillons antlétoupés a partir d'un seul disque de 100
mm en SiC-CVD (sic-002) fourni par Rohm & Haas.deaule différence par rapport a la série
1 de Rohm&Haas est qu'il s’agit ici d’'un grade diint de SiC-CVD (sic-002) dont la
conductivité électrique a été augmentée (ce quiittata métrologie au MEB). Le mode de
croissance et par conséquent la structure est ianig® identique. 7 échantillons ont été
erodés avec différentes énergies de faisceau @MW, 400, 500, 650, 800 et 1000 eV).
Chaque échantillon a été pulvérisé a différentefopdeurs jusqu’a 3 um a énergie (0.25 pm,
0.5um, 1 um, 1.5 um, 2 um et 3 um). La source idanf3 cm a ici éte utilisée pour toutes
les érosions.

6.6.2.4.2 Mesures de rugosité

L’évolution de la rugosité rms en fonction de lfpndeur d’érosion et de I'énergie du
faisceau est donnée a la Figure 6.22.

Du point de vue topographique, on observe l'apjgarit’une structure en grains dont les
dimensions latérales augmentent avec 'augmenta@la profondeur érodée. Ceci est vrai
pour toutes les énergies, mais de maniére moingriangte a plus haute énergie. Par contre, la
dimension verticale des structures ne semblaitapgsnenter. Notons que la taille des grains
est bien plus petite pour cette série que pourdeduente.
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Figure 6.22. Rugosité rms mesurée (profilometre ofgfue, X40) sur les échantillons SiC CVD de R&H en

fonction de I'énergie (650 eV Af).

ZRange: 2638 nm

rm

0 787 153
pm

(@)

ZRange: 11.67 nm
s -

pm

(©)

rn

114

ZRange: §5.908 nm

7 Range: #603nm

pm

(b)

767 153
pm

(d)

Figure 6.23. Micrographes (profilométre optique, X®) de la surface SiC CVD (a) aprés 0.am, (b) aprés
0.25um, (c) aprés 1um et (d) aprés 3um pulvérisés (300 eV A¥).
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6.24. Micrographes (profilométre optique, X40) ded surface SiC CVD (a) initiale, (b) aprés 0.2fm, (c)
aprés 1pm et (d) aprés 3um pulvérisés (1000 eV A).

Afin de déterminer plus rigoureusement si I'évalatide la rugosité dépend de I'énergie, une
analyse statistique ANOVA (voir rappel théorique Annexe C) a été realisée sur 3

statistiques de rugosité calculées sur nos mesleedRq et Rz. Celle ci montre que pour une
profondeur érodée dejn :

on peut considérer I'ensemble des moyennes déstigtzes de rugosité (Ra, Rq, Rz)

différentes pour au moins une des énergies testées.
on peut considérer les moyennes des statistiqpeagbsité Ra, Rq, Rz identiques

pour le groupe « 200, 300, 400 eV » et pour le geox 650, 800, 1000 eV ».
Les statistiques de rugosité a 500 eV peuventc@nsidérés différents du groupe

« 650, 800, 1000 eV », mais identiques au group@0« 300, 400 eV » pour la
plupart des statistiques de rugosité (sauf Ra abpx10).

Mesures comparées (énergie) Ra Rq Rz
I:obs I:th I:obs Fth I:obs I:th
1000, 800, 650, 500, 400, 300, 200 eV 11.6 2.4 12.8 2.4 8.2 2.4
1000, 800, 650 eV 0.4 3.9 0.2 3.9 0.8 3.9
400, 300, 200 eV 0.5 3.9 0.7 3.9 2.2 3.9
500, 400, 300, 200 eV 0.4 3.2 0.7 3.2 2.0 3.2

Tableau 6.8. Valeurs de Fyservs €t Fingrorique résultants de I'analyse ANOVA des mesures pour 3agistiques
de rugosité mesurées (Ra, Rq, Rz) avec objectif X4l0es valeurs soulignées et misent en gris indiqueles

cas ou il y a rejet de I'equivalence des moyenneBfsene > Finsrorique)-
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Cette analyse statistique confirme donc l'allureégéle de la Figure 6.22 indiquant une
augmentation plus importante de la rugosité a d¢aéergie (200-500 eV) qu’a plus haute
énergie (650-1000 eV).

Enfin cette série d’échantillons a également étgduisée jusqu’a une profondeur de 2 pm
avec un faisceau d’'ions xénon a 300 et 650 eV ¢soaufman 3 cm). L’évolution de la
texture de la surface était assez similaire auXgapces a I'argon (voir Figure 6.25). Par
contre la rugosité a évolué de maniére similaiB®@et 650 eV avec le faisceau d’ions xénon
[6.6].

4303 nm ZRange: 35.31nm

um
um

a 787 153 a THhi 153
pm pm

Figure 6.25. Micrographes (profilométre optique, X0) de la surface SiC CVD aprés 0.fm pulvérisés a
650 eV avec un faisceau d’'ions (a) argon et (b) x@m

6.6.3 Echantillons CVD-SIiC/CeSiC

6.6.3.1 Introduction

5 échantillons en Cesic(dia. 50 mm) recouverts d’'un dépdét de SiC CVD @t fournis au
CSL par la société Alcatel-space (France) afinudliglr de I'évolution de la rugosité.

Le Cesi¢l est un réalisé par la société ECM (Allemagne). lasi@€l estune céramique
composite constituée de SiC, de Si et de C. Ceriaatést obtenu par la transformation du
carbone en SiC, lors de la réaction & haute ternpérde la matrice C/C avec le silicium
liquide.

Aucune information sur les propriétés du dép6t 8¢D réalisé par la société Schunk
(Allemagne) sur ces échantillons en particulier pia étre recueillie. Néanmoins, nous
pouvons dire gu’il s’agit a nouveau de SiC CVD starme polycrystalline cubiquds) avec
des crystallites orientés en fonction des conditida production. Notons ainsi que pour des
applications pour les semiconducteurs et les optigle haute précision (applications exigeant
une pureté élevée), des dépdts bi-fonctionnels évét développé par Schunk avec une
orientation d’abord (220), comme barriere de diffusdes impuretés provenant du substrat,
ensuite avec une orientation (111), comme bargatiecorrosive6.5].

La Figure 6.26montre les grains sur la surface d’'un échanti@WviD-SiC/CeSiC(testé ci-aprés)
mesuré par AFM avant toute pulvérisation.

1 greenbody
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ZRange: 18.71nm

1.74

0 1.08 218
pm

Figure 6.26. Mesure AFM du SiC CVD (sur CeSiC) avarpulvérisation ionique

6.6.3.2 Procédures expérimentale

Les mesures de rugosité ont été réalisées jusaégrofondeur érodée de 2 um et avec 2
énergies de faisceau différentes : 650 eV et 1000Les profondeurs pulvérisées entre les
mesures sur les quatre échantillons sont donné€aldeau 6.9.

Appellation Energie des ions Profondeur érodée
échantillon (eV) (nm)
SiCB 650 0, 70, 1000, 2000
SiCC 650 0, 200, 500
SiCD 1000 0, 200, 500
SiCE 1000 0, 70, 1000, 2000

Tableau 6.9. Profondeur érodée et énergie des iossr les 4 échantillons testés

6.6.3.3 Reésultats

La rugosité des échantillons testés n‘augmentedpasaniére significative jusqu’a 500 nm,
du moins & 1000 eV (voir Figure 6.27). L’échantillpulvérisé jusqu’a 500 nm a 650 eV
(SIiCC) présente apres érosion de 200 nm et de B0One densité de pics sur sa surface
beaucoup plus élevée que les autres échantilloeper@ant cet échantillon présentait
initialement une densité plus élevées de “défafitetis ou pics) sur sa surface que les autres
échantillons. Ceci explique les statistiques ddases plus importantes mesurées pour cet
échantillon, ainsi que leurs plus grandes dispess{écart-type éleve).

Au-dela, 'augmentation des valeurs statistiquesded significative (comparé a I'écart-type
des mesures) mais limitée a environ 0.1 nm paraniérodé pour Rq (rugosité rms) avec un
grossissement X10. Cette légére augmentation deudasité est due principalement a
I'apparition de griffes sur la surface apres 1 eti2rons érodeés. Ces griffes qui sont révéléees
par I'érosion ionique résultent probablement d'wpe&ration de polissage de la surface. La
texture de la surface ne semble quant a elle neymschangé.

Il n’y a pas de différence importante entre lesinas effectuées a une énergie de 650 eV ou
de 1000 eV. Néanmoins nous constatons une “tentambes valeurs de rugosité un peu plus
faible a 1000 eV qu’a 650 eV, tendance qui devsguificative aprés 2 microns d’érosion.
La pente de la droite de régression linéaire desume avec grossissement X10 (voir Figure
6.28) est de 0.13 nm rmpwh pour I'échantillon érodé a 650 eV et 0.07 nm pmspour celui
érodé a 1000 eV.
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Figure 6.27. Rugosités Ret R, mesurées (profilométre optique, X40) sur les échéiflons SiC-CVD/CeSiC
pulvérisés jusqu’a 500 nm pour 2 énergies différess (650 eV et 1000 eV Ay.
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6.28. Rugosités R et R, mesurées (profilometre optique, X10) sur les échéilons SiC-CVD/CeSiC
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Figure 6.29. Rugosités Ret R, mesurées (profilometre optique, X40) sur les échéiflons SiC-CVD/CeSiC
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ZRange: 19.08 nm
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Figure 6.30. Micrographes (profilometre optique, X®) de la surface SiC CVD (a) initiale, (c) aprés .
um, (e) aprés 2um pulvérisés par un faisceau d'ions argon de 650 eMle la surface SiC CVD (b) initiale
(d) aprés 0.5um, (f) aprés 2um pulvérisés par un faisceau d’ions argon de 1000/e

Au-dela, 'augmentation des valeurs statistiqueseate significative (comparé a I'écart-type
des mesures) mais limitée a environ 0.1 nm paramiérodé pour Rq (rugosité rms) avec
objectif X10. Cette |égére augmentation de la ritgast due principalement a I'apparition de
griffes sur la surface apres 1 et 2 microns éro@és. griffes qui sont révélées par I'érosion
ionique résultent probablement d’une opération dlisgage de la surface. La texture de la
surface ne semble quant a elle ne pas avoir changé.
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Il N’y a pas de différence importante entre lesinos effectuées a une énergie de 650 eV ou
de 1000 eV. Néanmoins nous constatons une “tentlandes valeurs de rugosité un peu
faible & 1000 eV qu’a 650 eV, tendance qui devsgnificative apres 2 microns d’érosion.
La pente de la droite de régression linéaire desures avec un grandissement X10 (voir
Figure 6.28) est de 0.13 nm rmsi pour I'échantillon érodé a 650 eV et 0.07 nm pms/
pour celui érodé a 1000 eV.

6.6.4 Discussion

L’évolution plus importante de la rugosité du SIOLL (série sic-001 et dans une moindre
mesure série sic-002) pour des ions plus lourdbkeetrouver une justification dans une plus
grande sensibilité du rendement de pulvérisaticet d\angle d’incidence pour les ions plus
lourds que l'argon, comme le montre les simulatiogalisées au moyen de SRIM pour
différents angles d’incidence (voir Tableau 6.1Qfs grains d'orientation différente

présenteront donc des écarts de vitesses d’érpdisnimportants dans le cas d’ions plus
lourds (Kr, Xe) que l'argon. Néanmoins nous pensqune la plus grande dispersion en
énergie du faisceau d’ions de la source end-Hallrppport a la source Kaufman joue
également un réle important.

Art Kr* Xe'
0° 0.1 0.051 0.022
50° 0.47 0.33 0.25
70° 0.84 0.83 0.75
Y(50°)/Y(0°) 4.7 6.5 11.4
Y(70°)/Y(0°) 8.4 16.3 34.1

Tableau 6.10. Rendement de pulvérisation en fonctiode I'angle d’'incidence et de I'ion incident sur &
pour une énergie de 0.2 keV.

En ce qui concerne l'influence de I'énergie, l'awggrtation de la rugosité (des échantillons
SiC CVD polycristallins de Rohm&Haas) est relativaerfaible pour un faisceau argon a
plus haute énergie (de 650 a 1000 eV), mais pexeéla plus faible énergie (de 200 a 500
eV) en raison d’'une révélation plus importante desmins. La taille initiale des grains du
matériau est bien sir importante : 'augmentatiemutjosité est plus marquée pour la série 1,
dont les grains sont de I'ordre de 5-30 um, que& peux de la série 2 de I'ordre de 2-3 pm.
En réalité, la structure polycristalline du matéridevrait conduire a des différences de
vitesses plus marquées entre types de grains textire en grains plus marquée telle que
pour les métaux devraient apparaitre. Néanmoins,amorphisation de la surface du SiC
CVD a déja étée évoquee dans la littérature pouligugr la faible évolution du SiC CVD
(voir chapitre 2). L’amorphisation de la surface esa effet un phénomene connu sous
bombardement ionique, notamment pour le siliciuman®ce cas, nos résultats pourraient
s’expliquer par une amorphisation plus importanpud haute énergie. Dans les paragraphes
suivants, nous résumons différentes pistes tenp@es mettre en évidence ce degré
d’amorphisation différent en fonction de I'énergidisée.

6.6.5 Calcul du degré d’amorphisation du SiC CVD

Nous avons utilisé le logiciel SRIM (2006) pour ks le degré d’amorphisation du SiC
CVD pour les conditions expérimentales utilisées.

Le module TRIM permet dévaluer les défauts prodistss la cible en calculant le profil de
déplacement Nx) engendré par ion incident et par unité de l@uguparcourue dans la
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matiere. Il est exprimé en déplacements / lon /strogn. On peut en déduire facilement le
profil de défauts exprimés en dpa (déplacemenatmmne) par la relation :

dpa(x) = LPX)F 6.

ou F est la dose ionique (ionsfetp la densité de la cible (atomesAm

En fait, le nombre de déplacements est égal au reodd lacunes + le nombre de collisions
de remplacement. Les collisions de remplacememéspondent au cas particulier ou I'atome
incident est le méme élément que I'atome ciblesfiere suffisamment d’énergie a I'atome
cible pour I'éjecter de son site dans le réseaus mia plus lui-méme suffisamment d’énergie
pour s’échapper, et occupe donc la place laisséant& dans le réseau. Les défauts réels sur
le réseau cristallin correspondent donc aux lacunes

Energie Y(Si) Y(C) Y(C)/Y(Si) Y (SiC) R
(eV) (atom/ion) | (atom/ion) | (atom/ion) | (atom/ion) (A)
100 0.123 0.038 0.306 0.160 10
200 0.270 0.105 0.389 0.375 12
300 0.358 0.153 0.427 0.510 15
400 0.468 0.170 0.364 0.638 16
500 0.485 0.178 0.366 0.663 18
600 0.698 0.308 0.441 1.005 19
700 0.780 0.335 0.429 1.115 21
800 0.673 0.345 0.513 1.018 22
900 0.843 0.375 0.445 1.218 24
1000 1.020 0.423 0.414 1.443 24

Tableau 6.11. Rendement de pulvérisation (Y) et pfondeur de pénétration moyenne (R) des atomes du
SiC calculés pour un ion argon incident d’énergie riire 100 et 1000 eV. Energie de déplacementd{E
Si=15eV, C=20eV.

Il est important de noter que le modele TRIM nattipas compte des effets thermiques. En
effet, au-dessus de OK, les défauts sont en pgtéis car I'énergie thermique donne
suffisamment d’énergie aux atomes du réseau pomgige aux défauts simples de retrouver
leur structure cristalline (par diffusion).

Les rendements de pulvérisation et la profondeuyemoe de pénétration de I'ion incident
calculéd? au moyen de TRIM aux différentes énergies sonhésrau Tableau 6.11 et les
profils de lacunes a la Figure 6.31. Comme on piowaattendre, les lacunes sont crées sur
une plus grande profondeur aux plus hautes éner§igsla Figure 6.31, il est également
intéressant de remarquer que si dans les 2-3 @resncouches atomiques, le maximum des
pics est similaire aux différentes énergies, leeaiv de lacunes créées chute rapidement a
faible énergie, alors qu’il reste important au-dé&la profondeur moyenne de pénétration
pour les énergies plus élevées.

A partir des profils de lacunes et de la relatiérl), nous avons estimé le DPA moyen pour
chaque énergie (voir Figure 6.32) en calculant éyanne des lacunes jusqu’a la profondeur
de pénétration moyenne et en fixant une dose ienigentique (18 atomes/crf) pour
chaque énergie. Cette dose correspond approximaiviea la dose minimale pour qu'au
moins une profondeur équivalente a la profondeuyenoe de pénétration Rafge en

12 Nous avons en réalité calculés les profils pouxdenergies de déplacement différentes des atoBire$5eV
- C=20eV et Si=25eV - C=25eV), qui correspondent @leurs limites (minimum et maximum) trouvées slan
la littérature pour le SiC.
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anglais) soit pulvérisé pour chaque énergie. Nouss de plus considérer que 99% des
lacunes crées sont annihilées par diffusion thermiqgomme le préconise le Dr Ziedfer
auteur de SRIM. Cette approximation relativise émichent beaucoup la précision que l'on
peut attendre de SRIM pour évaluer I'état d’amaation d’un matériau, mais cela donne au
mieux un ordre de grandeur.

20
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5§ 14 Py e
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P R /A A\ 600 eV
0.6 +— |-l -V— S -
@ 0.4 ﬂ.‘,ﬂﬁ /AY MPAVaWaVay ——700eV
§ o2 U AL ooy
2 I LR S
0.0 SJ T T T - o900 eV
0 10 20 30 40 50 1000 eV
Profondeur (Angstroms)

Figure 6.31. Profils de lacunes crées par un ion Ardans le réseau SiC en fonction de la profondeur et
pour des énergies entre 100 et 1000 eV. Energiediplacement (k) : Si=15eV, C=20eV.
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Figure 6.32. DPA moyen estimés & partir des profilgle lacunes calculés par SRIM pour différentes
énergies de l'ion argon incident et pour 2 énergiede déplacement des atomes C et Si4E La dose
ionique est ici fixée & 1¥ions/cnt.

Selon les mesures de diffraction d’électrons réalispar Weber et Wang [6.7] pour des
echantillons dg-SiC (donc de méme structure que nos échantilloogjbardés par 1.5 MeV
Xe" a 300 K, la présence d’une composante amorphebestvée a partir de 0.22 dpa et une
amorphisation compléte a partir de 0.68 dpa. Dartyme d’étude, on s’intéresse en général a
déterminer la dose conduisant a une structure dmqgrpur une énergie déterminée.

Si on met en parallele cette étude et nos résutatisnus avec SRIM, on constate que les
valeurs de dpa sont du méme ordre (calkeV et 20eV pour Si et C): plutét amorphisation

13 valeur préconisée dans les lecons de SRIM 20@R(# lab#1 », http://www.srim.org) et confirmée ddas
échanges de courriel avec le Dr Ziegler sur letsuje
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partielle (<0.7 dpa) a basse énergie (<500eV)wbpbmorphisation totale (>0.7 dpa) a haute
énergie (>500 eV). Néanmoins, nous devons nuaregeésultat par le fait que si pour le
calcul du DPA, nous considérons pour chaque éndgegidose ionique qui permet de
pulvériser la profondeur de pénétration moyenndiéaude prendre une dose fixe pour toutes
les énergies), nous obtenons un DPA plutét unifeeméonction de I'énergie.

6.6.6 Mesures de diffraction des électrons etdesr  ayons X

Pour tenter de mettre en évidence I'amorphisateradcouche superficielle du SiC CVD
(épaisse de ~3 nanomeétres maximum a 1000 eV), skmisede mesure par diffraction
d’électrons rétrodiffusés (EBSDY et par diffraction des rayons X (DRX) ont été isés a
I'Université de Liege.

Les mesures EBSD ont été effectuées sur 4 écluastilleux a faible énergie (300 et 400 eV)
et deux a énergies plus élevées (650 et 1000 eVprafondeur de pénétration des électrons
dans cette technique est de 10 a 50 nm en fonchiomatériau étudié, ce qui la rend
potentiellement susceptible d’étre sensible a dedifinations de la structure cristalline sur
guelques nanometres. Mais aucune différence sigtiife n’a pu étre observée en comparant
le facteur de qualité 1, indicateur du niveau d’ordre cristallin, des iraa@btenues sur les 4
échantillons (voir Annexe D). Selon le spécialigie la société ayant fourni le systeme a
'ULg, ce résultat n'est cependant pas significatif raison d’autres facteurs qui peuvent
influencer le facteur 1Q (orientation des cristabi différentes selon les échantillons ...), et
nécessiterait une campagne de mesure beaucoupquissée.

D’autre part, les mesures par diffraction des ray®ren incidence rasante ont été réalisées
avec l'angle le plus rasant possible sur I'équipem@@.3°) pour tenter de réduire au
maximum la profondeur de pénétration des rayonss0%( de lintensité de diffraction
provient encore d’'une couche de 400 nm pour dud&Qlensité 3.2 a un angle de 0.5°).
Malheureusement les essais réalisés sur un édbariiC CVD vierge (non pulvérisé) ont
montré que les mesures n'étaient pas répétablesavangle si rasant si I'échantillon est
déplacé (voir Annexe D), ce qui enleva tout espeirdéceler avec cet équipement de fines
variations sur un méme échantillon avant et aptdgépsation (et a fortiori entre différent
échantillons).

6.6.7 Mesures ellipsométriques

Ces mesures ellipsométriqgue dans l'infra-rouge dm#ées sur la sensibilité du phonon
(vibration du réseau cristallin) avec la structdeela couche superficielle du matériau mesure.
En effet si la couche superficielle du matériau est partie amorphisée, le signal a la
résonnance du phonon sera perturbé. Des mesungsorletriques ont été réalisées sur 2
échantillons de la série SiC-002 discutés ci-deskasFigure 6.33 montre que le pic de
résonnance du phonon du SiC CVD est mieux défiar péchantillon pulvérisé a 300 eV par
rapport & celui pulvérisé a 1000 eV. Ceci serai¢piiellement indicateur d’une structure plus
amorphe pour I'échantillon pulvérisé a haute ére(@000 eV) que pour celui pulvérisé a
plus faible énergie (300 eV). Néanmoins, il fautalégient noter que la mesure
ellipsométrique est sensible a la rugosité de téase et au changement de composition de
surface. Or la rugosité est légerement différenteedes 2 échantillons mesurés (0.7 et 0.5
nm rms apres pulvérisation de 3 um a 300 et 100€espectivement). Malheureusement il
n'a pas été possible de confirmer ce premier résslir d’autres échantillons (pulvérisés a

14 Electron Backscatter Diffraction (EBSD)
15 Mesures effectuées par le Laboratoire de Chiniegemique Structurale
'® Image Quality factoen anglais
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d’autres énergies) en raison de la disponibilitétée de I'ellipsometre infra-rouge du CSL. |l
aurait été de plus intéressant de préparer desttdress pulvérisés a des énergies différentes
mais avec des rugosités équivalentes (par uneidioisgie plus faible a basse énergie).
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SiC415 300 eV Rq élevée amorphisation faible
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Figure 6.33. Mesure ellipsométrique (cas) des échantillons SiC CVD pulvérisés a 300 eV edd0 eV dans

la zone de résonnance du phonon (infra-rouge moyen)

6.6.8 Conclusions

Globalement, la pulvérisation ionigue du SiC CVDemgendre pas d’augmentation
importante de la rugosité, comme déja observé tmristérature et comme en témoigne
I'utilisation industrielle fréquente de l'usinag®nique pour les miroirs en SiC CVD.
Néanmoins, nous avons pu mettre en évidence déstiéns plus fines non encore observées
jusqu'a présent. En effet, notre étude montre qu& pine structure polycristalline du SiC
CVD comme celui utilisé ici (Rohm & Haas), I'évalom de la rugosité dépend de I'énergie.
A faible énergie (<500 eV), la rugosité augmenter@dmiéere plus importante qu’a plus haute
énergie (>500 eV) en raison d’une révélation phlapdrtante des grains. L’hypothése selon
laquelle la plus faible augmentation a plus hautergie est due a une plus grande
amorphisation de la couche superficielle du SiC C34mble confirmée par les simulations
avec SRIM et est également appuyée par les presmeesures ellipsométriques. Néanmoins,
l'idéal serait d’effectuer une mesure in-situ de®npieres couches atomique apres le
bombardement ionique (dans la méme enceinte) par mesure du type diffraction
d'électrons lents (LEED).

6.7 Le silicium

Un échantillon de silicium monocristallin (100) k@mtillons issus de gaufrette de silicium
commerciale) a été pulvérifgusqu’a une profondeur de 600 nm, avec un faisciians
argon de 650 eV. Aucune modification particulieeela texture du silicium n’est visible sur
les mesures au profilometre optique (voir Figurgh. L’apparition de trous aprés 600 nm
érodé est principalement responsable de la leggmentation de et plus importante de,R

17 La température maximale mesurée sur I'échantiéoplus érodé (60 min) est de 150°C
(face arriere).
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(voir Tableau 6.12). Ces trous expliquent égalertiéoart type important de Raprés 600 nm
érodés, en raison de leur densité de surface elifférd’'un endroit a I'autre de la surface
(donc d'une mesure a l'autre).

X10 X40
Erosion Rq Rz Rq Rz
MOY ET MOY ET MOY ET MOY ET
(Lm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm)
0 0.54 0.02 4.65 1.1 0.54 0.01 3.63 0.6}
0.1 0.56 0.02 4.49 0.13 0.46 0.06 3.22 0.21
0.6 0.6 0.08 8.4 3.95 0.52 0.13 5.67 3.8

Tableau 6.12 Rugosité (Rqg, Rz) mesurée (profilomedr optique, agrandissement X10 et X40) sur les
échantillons silicium en fonction de la profondeurodée (650 eV Af).

Z Range: 6976 nm ; Mean: -0.003676 nm
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Figure 6.34. Micrographes (profilomeétre optique, XD) de la surface du silicium (a) initiale et aprégb) 200
nm, (c) 600 nm pulvérisés (650 eV AJ.

6.8 L’'aluminium

6.8.1 Aluminium brut poli

Il s’agit d’un miroir en aluminium brut poli & unweau moyen de rugosité (~35 nm rms). Il a
été pulvérisé a différentes profondeurs jusqu’aphh La rugosité mesurée au profilomeétre
optique (objectif X10) augmente rapidement avegrtdondeur érodée jusqu’a devenir méme
trop rugueuse pour le profilometre optique a 4.5 ganprofondeur (points non acquis en
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raison de pentes locales trop fortes). Par comntre’observe pas de différences notables au
profilométre optique (objectif X10) au niveau dedeurs de rugosité ou de I'état de surface
entre la surface initiale et apres 75 nm érodési €explique probablement par la rugosité
initiale moyenne de la surface de I'échantillondet plus par I'objectif du profilometre ici
utilisé (X10) qui ne permet pas de résoudre leawtéfde petites tailles latérales.
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Figure 6.35. Rugosité (Rq, Rz) mesurée (profilomégroptique, X10) sur les échantillons Al en fonctiode
la profondeur érodée (650 eV A¥).

0.60 ym 0.57 pm

200 ym

-0.54 pm -0.71pm

(b)

206 pm

-293 um

(c)
Figure 6.36. Micrographes (profilométre optique, XD) de la surface Al aprés (a) 75 nm et (b) 240 nm e
(c) 4.5 um pulvérisés (650 eV A). Points non acquis par le profilométre en noir sul'image (c).
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6.8.2 Placage électrolytique d’aluminium
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Figure 6.37. Rugosité rms (Rq) mesurée au profiloniee optique (X40, PSI sauf 300- 500 nm VSI) sur les
échantillons Al en fonction de la profondeur érodé¢650 eV Ar).

Z-range: 139.5 nm

768
pm

(c) (d)

Figure 6.38. Micrographes (profilométre optique, X9) de la surface plaquée Al (a) initiale et aprés

pulvérisation (650 eV Ar") a différentes profondeurs : (b) aprés 100 nm (@prés 200 nm pulvérisés et (d)
aprés 500 nm.
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Des substrats métalliques recouverts d’un plackggreélytique en aluminium avec un fini de
surface optique ont été pulvérisés jusqu’'a 0.5 panpulvérisation a été réalisée avec un
faisceau d’ions argon de 650 eV.

La surface initiale de I'échantillon ainsi qu'apdifférentes profondeur érodée a été mesurée
au profilométre optique avec I'objectif X10 et X@ir Figure 6.38) ainsi qu'au AFM (voir
Figure 6.39). L’échantillon utilisé pour ces essaiait initialement une structure en sillon due
a son usinage. La rugosité mesurée au profilonogitigue (x40) augmente fortement a partir
de 200-300 nm érodés (voir Figure 6.37) en raisandéveloppement d'une texture
micrométrique. Ainsi, les sillons initiaux ne sauasiment plus visibles aprés 500 nm érodés.
On peut constater sur les images au AFM qu’entéaisurface est déja modifiée a I'échelle
submicronique dés 10 nm érodés, ce qui échapperéstdution latérale du profilomeétre
optique.

7.6 nm 9.6 nm
-9.8 nm -18.6 nm
() (b)
70 nm 92 nm
=50 nm -103 nm
() (d)

Figure 6.39. Micrographies AFM de la surface plaqué Al (a) initiale et aprés pulvérisation (650 eV A) a
différentes profondeurs : (b) aprés 10 nm (c) apré$00 nm pulvérisés et (d) aprés 500 nm. Taille imag5
pm x5 pum

6.9 Comparaison aux lois d’invariance d’échelle

Il est intéressant de se poser la question suivdageévolutions de rugosité mesurées suivent
elles les lois d’invariance d’échelle (voir chagit4) ? Pour répondre positivement il faut

notamment que I'évolution de la rugosité avec lafgmdeur érodée (c-a-d le temps a une
constante prés) suivent une loi de puissance. tenlas exposants d’échelle sont ils proches
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de ceux prévus par les modéles numériques ? Pppelrales exposants d’échelle sont
a[0.38 et3(0.25 pour I'équation KPZ avec les surfaces a dearedsions les plus courantes.
Pour tenter de répondre a ces questions, il esuaté de se pencher tout d’abord sur les
« échelles » de nos mesures. Comparons ainsi sgraphe log-log (Figure 6.40) le cas des
mesures de rugosité effectuées sur le plaguageradjeicue d’aluminium a différentes
échelles (profilomeétre optique avec objectif X10X&0 et AFM). Les fréquences spatiales
minimales et maximales de ces mesures sont repasesableau ci-dessous pour les
configurations de mesures utilisées. On y constaie la bande de fréquence entre les
mesures au profilometre optique avec objectif XtLDAF-M ne se recouvre pas (en X40 les
domaines se recouvrent partiellement) et donc gsestructures visibles sur un instrument
peuvent étre complétement ignorées par l'autre.siAlas sillons d’usinage qui sont la
principale caractéristique sur les images au maidtre optique ne sont pas visibles sur les
mesures AFM. Inversement, le développement detates submicroniques visibles sur les
micrographies AFM dés les premiers nanometres siéndont augmenter plus rapidement et
plus linéairement la rugosité rms sur le grapheditagu’aprés 500 nm érodés, la rugosité rms
est plus importante au profilomeétre optique. Sidlétion de la rugosité rms au profilometre
optique ne semble pas a priori linéaire sur le lgeapg-log (surtout en X10), c’est peut-étre
en raison de la petite taille des structures. Néamsn la linéarité de la croissance de la
rugosité au AFM ne semble valoir qu’en excluant Eorugosité initiale, soit celle apres 10
nm érodé, ce qui laisserait supposer que des étitepstructures échappent également a la
résolution de la mesure au AFM dans les premiermmatres érodés. Notons que sur ce
graphique logarithmique nous avons artificiellemesqtorté les mesures de rugosité initiale a
0.1 nm de profondeur).

Enfin, une difficulté supplémentaire apparait seigcaphique: les mesures (courbes rouge et
bleue) au profilométre optique sont réalisées @&awdes différents (PSI sauf VSI pour les
deux derniers points a 300 nm et 500 nm érodés)s Ma mesures entre les 2 modes d’une
méme surface ne correspondent pas en générainbtesd effectivement décalées sur notre
graphique log-log. Les mesures réalisées uniquemer®SI montrent une évolution plus
cohérente en X40, anormalement faible en X10 (téase est largement sous-évaluée dans
cette configuration en raison des pentes plusdaibiesurables). Nous verrons d’ailleurs au
chapitre 7 (annexe C) qu’une relation linéHie été établie entre les mesures réalisées en PSI
et VSI sur des échantillons montrant une évolutida rugosité similaire (placage
électrolytiqgue de nickel). Cette relation concoémlement avec les mesures réalisées ici
(avec I'objectif X40).

En conclusion, il est important d’estimer I'exposa® croissancg dans le domaine de
fréquence spatiale ou se développent les strugtaeegjui n’est pas toujours possible en
raison des limites des instruments disponiblesstide plus délicat de comparer les mesures
entre instruments ou mode d'un méme instrument @SVSI du profilométre optique
lorsqu’on passe de surfaces lisses a rugueusksyt préférable d’évaluer les coefficients
d’échelle sur des mesures réalisées dans le mémie duoprofilométre optique.

En ce qui concerne l'évaluation de lI'exposant deissancef, la modélisation par une
fonction de puissance tracée sur le graphe logiome une valeur de ~0.7 pour les mesures
a I'AFM et au profilomeétre optiqgue en X40 (mode RB8Iquement). L’exposant de croissance
est supérieur a celui du modele KHZ(0.25) dont la droite correspondante est également
tracée sur le graphe. Elle n’est en fait pas@geée des mesures au AFM si on ne considére
pas les mesures apres 10 nm d’érosion. Notons guaird’échelle allométrique semblerait

18 \/aleurs mesurées en VSI ~ 4* valeurs mesuréeSéfrélation établie sur placage électrolytiqueniteel)
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toutefois mieux correspondre (voir analyse des messgur SiC et relatio6.2)) a nos
mesures sur le placage d’aluminium.

Fréquence spatiale
Min (um™) Max (uni)
Profilométre optigue (X10) 0.0016 0.3
Profilomeétre optique (X40) 0.065 1.2
AFM (5 x5 um) 0.20 25.6

Tableau 6.13. Bande de fréquence spatiale des messirde rugosité effectuées sur le placage électradyte
d’aluminium

70

+ Wyko x10

Q Wyko x40
E wor A AFM
&
Wyko X10
= (PSI)
)y - Wyko X40

(PSI)

0.1 1 10 100 1000

Profondeur érodée (nm)

Figure 6.40. Evolution (log-log) de la rugosité (Rgdu placage électrolytique d’aluminium pour différentes
échelles latérales mesurées au profilomeétre optiquet microscope a force atomique (650eV AY.
Profilométre optique (Wyko) : + 0 mesures en PSI sauf VSI a 300 et 500 nm érodé3S() toutes mesures
en PSI. Valeur du coefficient calculée notée dans le graphique.

Pour le carbure de silicium CVD (R&H), l'augmentati de la rugosité semble suivre
globalement une loi de puissance, sauf dans ledeasl80 eV Xé& sur SiC-001 ou
'augmentation de rugosité au-dela de 1um érodél@sement plus rapide qu’avec une loi de
puissance (voir Figure 6.41a). La Figure 6.41bsthlel la modélisation par une fonction de
puissance auquel un terme constafterme de déviatiorgst ajouté:

y=axX + ¢ (6.2)

Cette relation est aussi parfois appelée loi d'Behalométrique; elle ne possede par la
propriété d’invariance d’échelle. Le termageut représenter des erreurs de mesure ou tout
simplement un moyen d’observer la déviance paradpaux lois d'invariance d’échelle.
Cette fonction, tout comme la fonction exponergief’oir Figure 6.17), semble mieux
correspondre a I'évolution de la rugosité du SiQ-@@lvérisé par des ions Xénon, et peut-
étre aussi pour les pulvérisations par des ion®mreci on ne peut expliquer cette déviance
par rapport & une simple loi de puissance par ttastsres qui seraient hors de portée de
linstrument de mesure, les tailles latérales (ettivales) des grains sur SiC-001 étant
largement dans la gamme de mesure du profilometigue.

Pour les essais sur SiC-002 (voir Figure 6.42)camstate une décroissancefilee 0.24 a
0.09 avec I'énergie des ions, confirmant a noudeawmportement nettement différencié en-
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dessous et au-dessus de 500 eV (voir ensemblealimsrss au Tableau 6.14). Notons que
B vaut ~0.25 a faible énergie (<500eV) comme damsddele KPZ

Il est a noter que I'exposant de croissanBe dépend du grade testé et des conditions
d’érosion. L'exposant de croissance est plus éenéSiC-001 que sur SiC-002. Ainsi, pour

un faisceau Argon de 650 effvaut 0.3 sur SiC-001 et 0.1 sur SiC-002.

SEp o+ R

+ 180 eV Xe+

180 eV Kr+

A 650 eV Ar+

300 eV Ar+

Rq [nm]

180 eV Xe+

180 eV Kr+

650 eV Ar+

200 eV Ar+

Profondeur érodée [microns]

(a) (b)
Figure 6.41. Détermination (sur graphe log-log) dwoefficient de croissance§) du carbure de silicium
CVD R&H grade SIC-001 pour différentes conditions dérosion mesurées au profilometre optique (X10).
Courbe continue: modélisation par une (a) une loi @ puissance y=a% (b) une loi de
puissance allométrique y=ak+ € (a ete sont des constantes).

Profondeur érodée [microns]

1
200 eV
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A 400 eV
£ 500 eV
j=3
o
O e50ev
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02 1 5
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Figure 6.42. Détermination (sur graphe log-log) dicoefficient de croissanceff) du carbure de silicium
CVD R&H grade SIC- SIC-002 pour différentes énergiede pulvérisation (Ar*) a partir des mesures de R
au profilomeétre optique (X40).

Concernant le coefficient de rugositéson évaluation est difficile car elle requiertasure

de la rugosité a différente échelle. Néanmoinssii@yons estim€ & partir de la fonction de
corrélation hauteur-hauteur (voir chapitre 4) sasddes images mesurées au profilometre
optique (X40) a différentes profondeurs pulvériséasir exemple a la Figure 6.43). Les
fonctions et la valeun ainsi obtenues sur SiC CVD (sic-002) sont compaadad-igure 6.44
(300 eV Ar) et a la Figure 6.45 (650 eV Ar Alors que sur la surface initiale la valeur de
a est de ~0.24, elle tend a diminuer au fur et a neegue la profondeur pulvérisée augmente.
Ce n'est qu'a partir de 2 um pulvérisés qu’elle dmstient nettement plus basse (0.09 a 300
eV et 0.012 a 650 eV), pour atteindre 0.08 aprgsnB pulvérisés (300 et 650 eV). On

1% Fichier mathcad reprenant les données en formt tei profilométre optique Wyko ou exportées pats
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remarque de plus un changement au niveau de Batles courbes. A partir d’'un micron

érodé, la fonction de corrélation hauteur-hauteignzente fortement pour les premiers points
(2-3 um de dimension latérale) en raison de l'afiparde la structure en grains. Une

premiere distance de corrélation est ici atteintela surface (voir la théorie d’invariance

d’échelle au chapitre 4), correspondant a la talks grains révélés par la pulvérisation.
Ensuite, la fonction augmente de maniere plus dqusmu’a une centaine de pum pour alors
atteindre la saturation.

0.765 1
Hx, 0.5 7
LOJ 0 I
0 200 400
.0, n 367,

Figure 6.43. Fonction de corrélation hauteur-hauteu de la surface de SiC-CVD (sic-002) aprées 1 pm
pulvérisés (300 eV Af)
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Figure 6.44. Graphique log-log de la fonction de ceélation hauteur-hauteur de la surface de SiC-CVD
(sic-002) initiale (moyenne de 3 mesures) et érodaalifférentes profondeurs (300eV Af). La valeur dea
est donnée dans le graphiquen(évalué sur 2 zones distinctesilet a2, a partir d’ 1 pm pulvérise).

Pour les courbes a partir d’'un micron pulvériséusng@ourrions donc considérer 2 zones
différentes pour I'évaluation du coefficient de osdé a : unepour les petites dimensions
latérales jusqu'a 2 pmafl) et une pour les dimensions latérales supérieares pm
(a2), comme modélisé a la Figure 6.44. Néanmoins, latimmcde corrélation hauteur-
hauteur est calculée sur quelques points seuledastla premiere zonal), les mesures au
profilométre optique étant mieux adaptée a I'éviaduede la deuxieme zoneaZ).

Concernant le carbure de silicium CVD sur subdB@Bic (Schunk-Alcatel), I'exposant de
croissance (calculé sur les échantillons pulvérisés jusqu’pard) vaut 0.041 a 650 eV et
0.025 a 1000 eV. Ces valeurs sont plus faiblesles8iC-CVD de Rohm & Haas, ce qui
s’explique par le fait qu’aucune structure (de mgaine se développe sur ces échantillons.
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L’estimation du coefficient de rugositéest par contre plus délicat et contestable. Latfonc
de corrélation hauteur-hauteur ne suit en effettygasbien une loi de puissance. L’allure des
courbes est composée de 2 zones distinctes, comundgs echantillons SiC-002: la fonction
augmente rapidement jusqu’a une dimension latétale8-4 um (ce qui correspond a la
dimension de la granulosité visible sur les mesareprofilometre optique), plus lentement
au-dela. Mais contrairement aux échantillons S)2;0es courbes ont la méme allure avant
pulvérisation et aux différentes profondeurs éredémais décalées puisque la rugosité
augmente avec la profondeur érodée), ce qui mgutien’y a pas de changement important
au niveau de la texture de la surface. Si on calleutoefficientn sur une bande de fréquence
limitée (abscisses entre 2 et 30 um) aux difféeeptefondeurs érodées a 1000 eV, il reste
stable entre 0.17 et 0.15 (voir Figure 6.46).

05

0.1 pm

o] 0.25 ym
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Figure 6.45. Graphique log-log de la fonction de ¢eélation hauteur-hauteur de la surface de SiC-CVD
(sic-002) érodée a différentes profondeurs (650eVrA. La valeur de a est donnée dans le graphique
(a évalué sur 2 zones distinctestlet a2, a partir de 2 pm pulvérisés).

Les coefficients d’'invariance d’échelle calculés les différentes formes de SiC-CVD testées
selon différentes conditions de pulvérisation (§recet gaz) sont résumés au Tableau 6.14.
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Figure 6.46. Graphique log-log de la fonction de ceélation hauteur-hauteur de la surface de SiC-CVD
sur CeSiC initiale (moyenne de 3 mesures) et a diffentes profondeurs pulvérisées (1000eV Ax La
valeur dea est donnée dans le graphique.
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Conditions de Profondeur
pulvérisation pulvérisée max. B a
(1m)
SiC CVD (R&H) 180 eV Xe+ 3 (1.4)
(sic-001) 180 eV Kr+ 3 0.45
300 eV Ar+ 3 0.37
650 eV Ar+ 3 0.33
SiC CVD (R&H) 200 eV Ar+ 2 0.24
(sic-002) 300 eV Ar+ 3 0.23 0.24 — 0.09*
400 eV Ar+ 3 0.25
500 eV Ar+ 3 0.17
650 eV Ar+ 3 0.093 0.24 - 0.09*
800 eV Ar+ 3 0.095
1000 eV Ar+ 3 0.11
SiC CVvD/CesSiC 650 eV Ar+ 2 0.041
(Alcatel-Schunk) 1000 eV Ar+ 2 0.025 ~0.2*

Tableau 6.14. Résumé des coefficients d’échefeet a calculés sur base de nos mesures de rugosité (au
profilomeétre optique) sur les différents types de &©£-CVD testés. - Evolution dea entre la valeur initiale
et la profondeur maximum pulvérisée * dans la plagee 2 a 40 um de dimension latérale.

6.10 Conclusions

Comme on peut le constater a la Figure 6.47, lagitéy de la plupart des surfaces optiques
testées varie peu (Iégére augmentation) avec l&psdtion ionique d’ions argon d’énergie
modérée (500-1000 eV) en incidence normale (camditide pulvérisation typique de
'usinage ionique), a I'exception de l'aluminium daugmentation est extrémement forte.
L'origine de cette augmentation (ou non augmemnatae la rugosité est variée en fonction
du matériau:

Sur tous les matériaux, contamination par des quées de carbone provenant des
grilles ou de la source ionique.

Sur tous les matériaux (principalement verres giwsa de silicium CVD), révélation
par la pulvérisation ionique de défauts (trousffegi...) présents dans le matériau
sous la surface.

Sur tous les matériaux, mais surtout sur les vatrgsrticulierement le BK7, des pics
apparaissent. lls sont interprétés comme des ly&éédes du matériau présentant des
vitesses de pulvérisation différentes.

Sur un matériau amorphe (verre), pas de développeteestructures particuliéres.

Sur un dépdt chimique de structure quasi-amorplekdh suffisamment riche en
phosphore), des défauts dans la structure lora @deolssance de la couche (d0 a des
défauts sur le substrat par exemple) peuvent géhigpparition de structures lors de
la pulvérisation ionique.

Sur un métal polycristallin (aluminium), 'augmetia tres rapide et forte de la
rugosité s’explique par sa structure cristallogrgpé et les vitesses de pulvérisation
différentes des grains (et joints de grains) ertion de leur orientation.

Sur un semi-conducteur polycristallin (carbure dkcism CVD), la structure
cristalline des grains est révélée par la pulvédsaionique (une structure en
mosaique apparait). Sur le SiC-CVD, l'effet degsses de pulvérisation différentes
entre les grains est plus ou moins marqué en famckes conditions de pulvérisations
(énergie, gaz, type de source ionique). L'augmamtatres modérée de la rugosité
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dans le cas dions argon d'énergie supérieure a &00s’expliquerait par une
amorphisation de la surface sous bombardementueniq

» Sur un semi-conducteur monocristallin (siliciunh)y’y a pas de pulvérisation ionique
différentielle entre les grains et donc pas de kbgyements de microstructure. Le
phénoméne d’amorphisation sous bombardement iordgusilicium est de plus un
effet reconnu dans la littérature.

Notre travail a permis de démontrer expérimentategrteedépendance de I'évolution de I'état
de surface du carbure de silicium (CVD) avec I'éieerdes ions : plus grande aux faibles
énergies (200-400 eV) qu’aux énergies plus élev@g@d-1000 eV). L’hypothese de
dépendance du degré damorphisation avec [I'énergst difficle a vérifier
expérimentalement. Elle nécessiterait la pulvéosaet I'analyse dans la méme enceinte.
Néanmoins elle semble corroborée pas des simusati&mlisés au moyen du logiciel TRIM
(méme si ce logiciel est loin d’étre idéal pourteaipplication) et des premieres mesures
ellipsométriques. L'influence de la nature (masde3 ions (Argon, Krypton ou Xénon) a

également été illustrée.

La confrontation de nos résultats (principalemesd thesures au profilométre optique) avec
la théorie d’invariance d’échelle n’est pas tougoaisée car ceci demanderait souvent un plus
grand nombre de points de mesure (profondeurs éspdéu des mesures de meilleures
résolutions spatiales (difféerentes échelles). Des,ples mesures réalisées ne semblent pas
toujours suivre les lois d’échelle (lois de puissgn Néanmoins, nous avons pu calculer les
coefficients de croissankeet de rugosité& pour quelques matériaux et conditions d’érosion.
Les valeurs obtenues sur le carbure de silicium G¥DRohm & Haas (sic-002) sont
consistantes avec la dépendance de I'évolutionadeidosité avec I'énergie des ions. Le
coefficient vaut ~0.25 a énergie <500 eV comme pour le mod@&&,ket diminue ensuite
au-dela de 500eV jusqu’a 0.10 a 1000 eV.
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Figure 6.47. Evolution de la rugosité rms des surtes optiques testées (mesurée au profilométre opiig)
en fonction de la profondeur pulvérisées (650eV Ay. SiC CVD : (1) Rohm & Haas (sic-001), (2) Rohm &
Haas (sic-002), (3) Alcatel/Schunk.
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Annexe A. Mesures de contamination par les optiques ioniques

A.1 Introduction
Un échantillon en verre (lame de microscope) aegpbsé au bombardement ionique durant 15
minutes pour les conditions suivantes de sourcdriamu 3cm:

BV=8 mA; BV= 650 V; AV= 350 mA ; distance= 7 cngtille: 1 cm

Nous avons délibérément choisi une configuratiofawd#able a la contamination. Le jeu de
grilles de 1 cm entraine en effet une érosioniveales grilles plus importante. Le rapport courant
grille accélératrice/courant de faisceau est et gifus important qu'avec la grille de 3 cm. La
distance grille accélératrice — échantillon étgilément faible. La profondeur érodée estimée @st d
150 nm au centre et de 10-15 nm au bord de I'éitloemt

Cet échantillon a été soumis a deux techniquesrdiftes d’analyse de surface : I'analyse Tof-
SIMS (spectrométrie de masse d’ions secondairdgnetlyse XPS (Spectroscopie de photoélectrons
sous rayons X). Ces mesures ont été effectuéémivérsité de Mons-Hainaut, au service de Chimie
Inorganique et analytique du Prof M. Hecq.

Ces deux techniques ont leurs avantages et inc@amténd’ou leur complémentarité pour notre
application. L'analyse SIMS permet de mesurer deffilp de concentration d'un élément sur
plusieurs centaines de nanométres. Le seuil deti@tede cette technique est de plus assez bas (<<
0.1 %). Malheureusement, ces profils ne donnent pes mesure absolue mais relative de la
concentration d’'un élément (a moins d’effectuer cldibrations fastidieuses et colteuses). L'analyse
XPS permet une mesure absolue de la concentratiorétément mais sur des épaisseurs trés minces
(quelques nanomeétres). Il faut donc passer paisuceession de décapage — analyse XPS si on veut
établir un profil de concentration sur plusieuratages de nanometres (ce qui est donc plus dteer).
seuil de détection de la mesure XPS est égalenhenfaible (+/- 0.1 %). Ceci nous a tout d’aboril fa
hésiter a utiliser cette méthode en raison de fecatration de I'ordre de 0.1 % que nous avions
grossierement pronostiquée.

Nous avons finalement décidé d'utiliser les deusghtéques afin d'obtenir des profils de
concentration relatif du C (SIMS) sur quelques aigreis de nm et de pouvoir quantifier cette
concentration en quelques points (si possible [R8)X

A.2. Analyse des résultats

Les mesures SIMS ont été effectuées au centre denka bombardée (150 nm érodés par la
source d’'ions du CSL), au bord de I'échantillon-{B)nm érodés par la source d’'ions du CSL), et sur
la face arriere de I'échantillon (non bombardé)e&fournissent les profils de concentration eruc s
prés de 400 nm. Leigure 6.48&istingue I'érosion due a la source d'ions du G&ntamination) et
celle due a I'analyse SIMS au centre (mesure derégamination). Les analyses en mode ions négatifs
ont révelé des profils fort semblables au centrauebord de I'échantillon, et beaucoup plus fable
sur la face arriere. Ceci révéle bien la réalité ldaplantation de C dans le substrat. Cette
concentration diminue progressivement d'un facte@ntre la surface et 200 nm de profondeur. De
plus, il est intéressant de noter que le profilfest semblable pour la zone du centre et la zane d
bord. Ceci montre que le temps d’exposition du sabs la source ionique influence peu l'intensité
de la contamination.

D’autre part, des mesures XPS ont été réaliséeemrtue de I'échantillonElles ont permis de
quantifier la concentration du C a 1.05 % en surfae et a 0.28 % a 50 nm de profondeurOn
retrouve encore ici le facteur 4 sur la diminutdela concentration de C, mais sur une distance plu
courte.

Tous ces résultats rassemblés nous permettentidianv® bonne mesure de la contamination en
carbone provenant des grilles sur les premiéretaioes de nanométres du substrat. Nous pensons
toutefois qu'il faut prendre les profils SIMS avpmdence car un effet de mixage ionique a pu se
produire (atome de C continuellement projeté phiis tlans le substrat au cours de I'analyse). Ceci
expliquerait le profil SIMS identique au centreagt bord de I'échantillon, ainsi que I'apparentesplu
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forte diminution de la concentration en C par mesxiPS. C’est pourquoi la méthode XPS semble
mieux convenir a notre application, vu que le nivemntamination est légérement supérieur a la
limite de détectabilité de la méthode.

ECHANTILLON VERRE

—  érosion source d'ions CSL
—————— analyse SIMS

Figure 6.48.Description schématique de la pulvérisation et déanalyse sur I'échantillon.
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Annexe B.

Mesures d’évolution de rugosité sur BK7

Avec masque en carbone sur optique pour diffractontée X

Erosion Ra Rq Rz Rt
MOY MOY ET MOY ET MOY ET MOY ET
(Lm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm) (nm
0 1.13 0.06 2.16 0.41 84.4 11.2 189.1 30,3
0.6 1.17 0.11 2.26 0.41 68.9 17.8 152.7 54|8

Tableau 6.15. Statistiques de rugosité (profilomeg optique, X10) avant et aprés usinage ionique d'en
optique en BK7 pour diffractomeétre X.
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Figure 6.49. Micrographes (profilomeétre optique, XD) de la surface BK7 (a) initiale et (b) aprés 0.Aam
pulvérisés (500 eV Af, masque en carbone).

Sans masque en carbone sur lame en BK7 (faisant pigrd’un réseau en volume)

Objectif | Erosion Ra Rq Rz Rt
MOY ET MOY ET MOY ET MOY ET
(Lm) (hm) (nm) (hm) (hm) (hm) (nm) (nm) (nm)
%10 0 0.69 0.04 0.99 0.14 21.1 4.8 53.7 26.8
0.5 0.76 0.05 1.15 0.14 20.5 4.2 34.6 11.9
%40 0 0.83 0.08 1.10 0.12 10.9 2.6 26.6 16.2
0.5 1.11 0.22 1.90 0.26 38.9 3.1 51.2 6.0

Tableau 6.16. Statistiques de rugosité (profiloméér optique, X10 et X40) avant et aprés usinage ioniq
d’'une lame en BK7 (réseau en volume).

Les statistiqgues de surface d’échantillons de BIKV &é déterminées aprés érosion d’'une
profondeur constante de 0.5 pm sur un diametrel@enim de la surface d’'un réseau en
volume formé de 2 plaques en BK7 et de gélaliriei, il n’y avait pas de masque en carbone
placé entre la source et le verre. Une profondenyemne de 0.5 um a été pulvérisée aux
endroits de mesure apres pulvérisation ionique.cQmstate I'apparition sur la surface de

nombreux pics d’'un diamétre de ~5 um et d’'une haude 10 a 30 nm (voir Figure 6.50 et

Figure 6.51). Ces pics ne semblent pas dues ardesfons (des grilles en carbone), mais au

PTeN

matériau BK7 lui-méme. Ces pics sont en fait dé@s@nts (mais avec une densité beaucoup

% e réseau est enregistré par holographie daréldgime emprisonnée entre les 2 plaques de BK7
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plus faible) sur la surface initiale. lls sont domterprétés comme des hétérogénéités
présentes dans le verre, qui présentent des \steespulvérisations différentes. A nouveau,
en dehors de ces pics, aucune structure partieutiersemble apparaitre sur la surface du
matériau.

ZRange: 27.71nm ZRange: 50.05nm
" _ P s . 5

458
458

40F

30F

pm
229

pm

229

1ap

0 306 512 0 306 B12
pm um

(a) (b)

ZRange: 2031 nm

115
115

Hm
574
Hm
AT.4

i} . 767 ) 153
pm
(©) (d)
Figure 6.50. Micrographes (profilométre optique, XD et X40) de la surface BK7 (a-b) initiale et (b-d)
aprés 0.5um pulvérisés (650 eV Af).

(@) (b)
Figure 6.51. Exemples de Profil typiques de pics sbrvés sur la surface de la lame en BK7 aprés Quin
pulvérisés (650 eV Af).

6-50



Chapitre 6. Mesures d’évolution de rugosité deédéiits matériaux optiques

Annexe C. Test ANOVA

Afin de déterminer si les différentes valeurs dgosité mesurées sont significativement
différentes ou non du point de vue statistique sraeons appliqué le test ANOVA a plusieurs
échantillons

— Test de 'homogénéité des variances
Nous utilisons le test de Hartley qui permet de parar plusieurs échantillons de taille
identique. Le principe du calcul est repris ci-dess

On compare Hobservé avec chéorique :
Hobserve = Vvariance la plus grande / variance la plus petite

Hinorique dOnnée par les tables de Hartley telle que : H table pour k dI; r dl; 0,95

k est le nombre de groupes comparés
r=ni-1; c-a-d le nombre de d.| .des variances étudiées

Conclusions

Si Hopservé > Hineorique, alors cela signifie que les variances des 2 échantillons sont trop différentes. II
est impossible de comparer des échantillons qui ne varient pas de la méme maniére.

Si Hobserve < Hinsorique, NOUS N'avons pas pu mettre en évidence de différence significative des
variances. Par conséquent, il est possible de comparer les moyennes de tels échantillons.

— Test ANOVA
Si le test d’homogénéité des variances est positifis pouvons comparer les moyennes et
appliguer le test ANOVA décrit ci-dessous.

Hypothéses
HO: toutes les moyennes sont identiques

H1: au moins une des moyennes est différente des autres

SCE DI CM Fobservé F table
Total SCET N-1 dIF et dIR
factoriel SCEF na-1 SCEF/dIF CMF/CMR alpha 5%
résiduel SCER N-n, SCER/dIR alpha 1%

SCET =somme.carres.ecarts(individus de I'expérience)
SCEF =n;* somme.carres.ecarts(moyenne des échantillons)

SCER =(n;-1)*somme(toutes les variances)

N est le nombre total d'observations tous échantillons confondus
n, est le nombre d'échantillons comparés

n; est le nombre d'individus par échantillon

Dans les tables, il faut aller rechercher:
F dlfactoriel; dlrésiduel; (1'a|pha)
Conclusions

Lorsque le Fopserve €St supérieur ou égal au Fineorique ( F des tables), il y a rejet de I'hypothese nulle HO.
Cela implique que I'on a réussi a mettre en évidence la présence d'au moins une moyenne différente
des autres.

Fobs 2 FtabIeSI RHO
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Annexe D. Mesures BSED et DRX du SiC CVD

Energie (eV) 1Q
300 40.7
400 42.1
650 44.1
1000 44.4

(c)
Figure 6.52. Images BSED des échantillons de SiC OWe Rohm & Haas (SiC-002) pulvérisés a (a) 300 et
(b) 1000 eV Af. Le facteur IQ mesuré en fonction de I'énergie deisns Argon est donné en (c).

Lin (Cps)

test3

Test2

test!

N T S A T A

A, A JoA AN A
X % W AS N A

0 "u‘u‘“u‘u‘u"m‘“‘u‘uu‘u‘“‘uu‘u‘“‘u“‘u‘u‘uu‘“‘u‘“u‘“‘u‘u‘“u‘u‘u‘“‘u“v‘u‘u‘uu‘“‘u‘“m‘uu‘m“mumﬁ

30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 40 41 42 43 44 4

2-Theta - Scale

WUFile: 10juil2009 testL.raw - Type: 2Th alone - Start: 30.000 * End: 45.000 * Step: 0.040  Step  time: 4. s - Temp.: 25 € (Room) - Time Started: 6 s - 2-Theta: 30.000 * Theta: 0.300 * Chi: 0.00 * Phi: 90.00 * X:
Operations: Import

RUFile: 10juil2009 test2.raw - Type: 2Th alone - Start: 30.000 * End: 45.000 * Step: 0.040 - Step  time: 4. s - Temp.: 25 € (Room) - Time Started: 13 s - 2-Theta: 30.000 > Theta: 0.300 % Chi: 0.00 % Phi: 90.00 *
Operations: Import

UFile: 10jui12009 test3.raw - Type: 2Th alone - Start: 30.000 * End: 45.000 * Step: 0.040 * Step  time: 4. s - Temp.: 25 € (Room) - Time Started: 10 s - 2-Theta: 30.000 * Theta: 0.300 * Chi: 0.00 * Phi: 90.00 *
Operations: Import

Figure 6.53. Spectre DRX d'un échantillon SIC CVD & Rohm & Haas (SiC-002) non pulvérisé.
L’échantillon est enlevé puis repositionné sur sosupport entre chaque courbe (test 1 a 3)
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Chapitre 7. Mesures d’évolution de rugosité deas@$ or/nickel pour miroirs a rayons X

7.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous résumons I'ensemble desresediévolution de rugosité qui ont été
réalisées sur un type particulier de miroirs a nsyX pour télescope spatial. Ces optiques
sont constituées d’'une couche de nickel électapigtide 0.5 mm sur laquelle une couche
mince d’or (0.2 um) a été déposée par PVDe type de surface permet de réfléchir la
lumiére X en incidence rasante. Ce type de mir@itéautilisé pour le satellite XMM-Newton.
La méthode de fabrication de telles optiques erdget qui a conduit a étudier I'évolution de
la rugosité de ces matériaux (or et nickel élegtigpie) sous bombardement ionique sont
brievement décrits ci-dessous. Les propriétés ddsrmaux utilisés et les mesures d’évolution
de la rugosité seront présentées et discutéedalanie du chapitre.

Les mesures de rugosité ont été réalisées en @amie C. Francois dans le cadre de son
travail de fin d’étude [7.1]. Le chapitre présemmpléte ces mesures avec de nouvelles
mesures et analyses.

7.1.1. Méthode de fabrication des miroirs a rayons X type XMM

Les miroirs type XMM consiste en un design Woltee@aune longueur de parabole de 300
millimétres suivie d'une hyperbole de 300 millinestrLa fabrication de ces miroirs est basée
sur un processus de réplique, qui transfere uneheod'or déposée sur un mandrin fortement
poli a la coquille électrolytique de nickel. Les mdains (produits par Zeiss) sont de doubles
blocs coniques d'aluminium enduits du nickel ®Kanigusinés a la forme exacte requise, et
finalement super-polis apres plusieurs cycles arugesité inférieure a 0.4 nanometre rms.
Les étapes principales de la production des mifodaisés par Media Lario) sont :

- La couche réfléechissante d'or (~Quen d’épaisseur) est évaporée sous vide sur le
mandrin.

- Le mandrin plaqué or est préparé et recouvertickehdans un bain d'électroformage.

- Le c6té intérieur du mandrin est refroidi pourmettre la séparation entre le mandrin
et le miroir.

- Les 16 petits trous sont forés prés du bord dumseg de I'hyperboloide du miroir
pour l'attachement d'un systeme de suspension daifest employé pour toutes les
opérations de manipulation, métrologie et intégrati

- La qualité optique (géométrie et rugosité) de cieagoquille de miroir est ensuite
évaluée.

- Le miroir est transféré sur banc optique vertidal Media Lario (ML-VOB pour
Media Lario Vertical Optical Benghou les performances optiques sont mesurées et
I'intégration sur la basespide) commence.

- Le miroir est fixé en deux étapes sur la basaidd’ d’'une colle époxy.

Il apparait que les deux principaux facteurs limtifa performance optique du miroir sont :
- La performance du mandrin lui-méme (4-5 arcsea), qu'une réplication 1-1
mandrin-miroir est réalisée
- La connexion du miroir sur sa base est I'étapepllss critique du procédé de
fabrication. L’araignée de support est connectda plateforme du satellite XMM
grace a une interface (MIS-Mirror Interface Strueju Il a été démontré que
l'intégration du MIS induit des déformations mexhles (effet « étoile ») au niveau

de la PSFRoint Spread Function

! Physical Vapour Deposition
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Figure 7.1. lllustration du procédé de fabricationdes coquilles en nickel (miroir a rayons X)

7.1.2. Le projet « NGXF »

Ce projet, intitulé NGXF (Next Generation X-ray noir Fabrication), a été réalisé au CSL, en
collaboration avec la société productrice des msrbledia Lario, et financé par 'ESA.
Le projet consistait principalement a :
» apporter certaines ameliorations mécaniques auanivde l'intégration du
miroir qui est responsable d’environ la moitié dulget d’erreurs.
» étudier la faisabilité de correction des erreurdatee de telles optiques par
faisceau d’ions.
Deux nouvelles coquilles ont ainsi été fabriquéesestées. C'est sur ce nouveau type de
coquille que les essais de correction des erreaiforine par faisceau d’'ions ont été menés
(voir Figure 7.2). Le projet et les résultats obteont fait I'objet d'une publication [7.2].

Caractéristiques optiques de MS2
Longueur focale = 7500 mm
Diametre au bord de la parabole = 690.175 mm
Diameétre a I'interface parabole-hyperbole = 683.380
mm
Diameétre au bord de I'hyperbole = 662.849 mm
Epaisseur = 0.7 mm
Longueur cylindre = 100 mm
Longueur parabole = 300 mm
Longueur hyperbole = 300 mm
Couche mince : Or
Substrat : Nickel
Masse miroir = 10 kg
Rayon absolu: 0 < delta R< 20 pm
Ovacité globale = 100 pm PTV
Changement uniforme de rayon: 0 < delta< 100 pm
: - 7 RN Changement de rondeur (en phase): <100 pm
’ RS s Spe Changement de rondeur (hors phase): <4 pm
Figure 7.2. Coquille de miroir (MS2) apres traitemen par faisceau d'ions.

Concernant la présence de la couche d’or sur lesimicelle-ci étant trop fine (0.2 um) pour
réaliser la correction des erreurs de forme (plusiggm), I'idée était d’enlever la couche d’or
et de réaliser ensuite la correction dans le nidgkelr réaliser I'enlevement de couche d’or, la
pulvérisation par faisceau d’ions a également ttdi€e en paralléle avec d’autres techniques
(par voie chimique et par ablation laser). Le hatté&videmment de retirer la couche d’or en
détériorant le moins possible I'état de surfacgahét en veillant a retirer complétement cette
couche (afin d’éviter par la suite des pulvérisadidoniques différentielles entre des « restes

7-5



Chapitre 7. Mesures d’évolution de rugosité deas@$ or/nickel pour miroirs a rayons X

d’or » et le nickel). C’est finalement la technigdienlévement par faisceau d’ions qui s’est
avéreée de loin la plus efficace.

7.2. Principales caractéristigues des matériaux

7.2.1. La couche mince d’or

Les informations dont nous disposons sont avant basées sur I'analyse réalisée pour
'ESTEC sur des échantillons Au/Ni réalisés aveaniéhode de fabrication expliquée au
paragraphe précédent 7.1.1. Les premieres anayse® type de dépodt ont fait 'objet d’'un
rapport commandé par 'ESA [7.3]. Des dépbts d'or substrat en verre (échantillons
témoins) ont également été réalisés comme éclum#itémoins. Dans les deux cas, une
épaisseur d'or entre 130 et 170 nm a été déposéeqtmique PVD (entre T0et 10’ mbar).
L’analyse par diffraction X de la couche d’or ré@ine structure polycristalline. La taille des
grains est estimée entre 34 et 37 nm sur substrédNet 93 nm sur substrat $i0Les
mesures (réalisées uniquement sur substra} &ibtensité relative des pics de réflexions de
Bragg d’orientation cristalline (111), (200), (226) (311) montrent que la surface croit
principalement dans la direction (111). Le deépdttpétre considéré comme libre de

sr 7

dislocations et aucune structure amorphe n’aétgctée.

Par ailleurs, le profil en profondeur de la coucher a été mesufépar rétrodiffusion de
Rutherford (RBS) sur un échantillon provenant du méme miroir (ébejuque celui utilisé
pour notre étude sur la rugosité. Le spectre ob{enir Figure 7.3) a permis de déduire
précisément I'épaisseur d’or: 0.23 um. On y coeséafalement que I'interface or-nickel est
nette (pas de diffusion entre les 2 matériaux).

1.20E+04

1.00E+04 H\

8.00E+03 ]l

6.00E+03 \\ —— expérimental
| \ ——simulé
4.00E+03

2.00E+03 ‘L

0.00E+00 | ‘ ‘ ‘ ‘ I S S

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
Energy (keV)

Figure 7.3. Spectre d'énergie RBS obtenu sur un éehtillon de la méme série que celle étudiée dans ce
chapitre (couche mince d’or sur nickel). La mesurdRBS a été effectuée avec une particule incidentede

3 MeV d’énergie et un angle de détection de 165°.dpaisseur t de 234 nm est obtenue sur base du pratl

N t évalué par la méthode de I'aire du pic (1380xI®atomes / cm2) et de la densité atomique N théoriqu
de I'or (5.904 16% atomes / cm). L’épaisseur peut également étre facilement appximée sur le spectre
par la relation AE/[g], ou la perte d’énergieAE est la Y2 largeur du pic (264 keV / 2) etg] est la section
efficace moyenne d'arrét (560 keV/pum).

2 Mesure effectuée au laboratoire LARN des FUNDPiehsité de Namur).
% Rutherford Back-Scattering
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7.2.2. Le nickel électrolytique

7.2.2.1. Généralités

Dans le cas du nickelage électrolytique, il exsligsieurs types de structure [7.4] dont la
formation dépend des parametres d’électrolyse g¢hauditifs, pH, densité de courant...).

Les dépobts réalisés en bain de Watts ont génératemmge structure colonnaire. Une
diminution de la température de I'électrolyte prque une diminution de la taille de grain et
le nickel devient fibreux. Les effets sont idenggquorsque I'on augmente le pH (3 & 5) ou la
densité de courant (5 & 20 A /gmLes dépots issus de bain au fluoroborate ontstnueture
semblable a celle obtenue avec des bains de Wass.électrolytes au sulfamate ou au
chlorure produisent des dép6ts fibreux dont ldetaie grain est inférieure a celle des dépbts
réalisés avec un bain de Watts.

La structure habituellement colonnaire des dépéti-brillants peut laisser place a une
structure lamellaire lorsque I'on augmente la \@&ed’agitation.

L’évolution de la texture est principalement relaaepH et a la densité de courant d’'un bain
de Watts. La texture des dépbts est égalementrferteconditionnée par le type d’inhibiteur
de croissance chimisorbé a la surface du nickébnSes auteurs, les cristallites auraient une
direction (110) prépondérante lorsque les autresctions cristallographiques sont bloquées
par la présence d’hydrogéne atomique. L’hydrogéameigx quant a lui favorisant la texture
(210). La texture (211) est due a I'inhibition fiaydroxyde Ni(OH) des autres directions de
croissance. L’ajout de composés organiques modifis conditions chimiques et
électrochimiques d’existence des différents élémamtibiteurs (Hgs Hz , Ni(OH),) et la
structure s’en trouve modifié de méme que l'utilea d’'un courant pulsé modifie également
la texture des dépbts de nickel.

7.2.2.2. Microstructure des échantillons pulvérisés

Aucune information concernant les paramétres da B&ctrolytique ou la structure des
échantillons fournis par le fabriquant des cogsi(leledia Lario) n’a pu étre obtenue.

Afin de mieux comprendre la microstructure des étihans et les résultats obtenus, des
coupes transversales ont été réalisées et mesamémscroscope optique et électronique a
I Austrian Material Technology TesthougeMTT)*. Ces mesures ont été réalisées sur les 2
séries d’échantillons qui ont été testées par piglvon (voir procédure expérimentale et
résultats expérimentaux). La premiére série (appelgérie 1 ») correspond aux échantillons
découpés dans des coquilles de réserve issuesofet PIMM (~1 mm d’épaisseur). La
deuxiéme série (appelée « série 2 ») correspondéahbantillons réalisés dans le cadre du
projet NGXF, qui avaient des épaisseurs plus rédyit0.6 mm d’épaisseur) et ont sans doute
été réalisés avec des parametres légérement diféae niveau du bain électrolytique. On
constate en effet que les deux séries d’échardilipresentent des différences en ce qui
concerne la structure du nickel. Le nickel de laes& présente deux zones bien distinctes :
celle pres de la couche d’or avec une structuréyge colonnaire et celle plus loin dans le
substrat de type « aléatoire » (voir Figure 7.4). ¢dntre, la série 2 présente le méme type de
structure « aléatoire » sur toute la profondeuir (Vigure 7.5).

“En plus des mesures de surface réalisées dansdrtagrejet NGXF (voir résultats). Accés gratuit aexvices
de 'AMTT obtenu grace a un programme européenoflatoration dans le secteur spatial.

7-7
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(b)

Sum

' (d)
Figure 7.4. Coupe transversale d'un échantillon AWNi de la série 1 observé au microscope optique en
grossissement (a) X5 et (b) X80 et au SEM (c) daleszone centrale et (d) dans la zone prés de la ahe
d'or.

(b)

- — (c)
Figure 7.5. Coupe transversale d'un échantillon AWNi de la série 2 observé au microscope optique en
grossissement (a) X5 et (b) X80 et (c) observé abHN3.
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7.3. Procédure expérimentale

L’évolution de I'état de surface de l'or et ensude nickel a été étudiée sur 2 seéries
d’échantillons différentes comme expliqué au paaphge précédent. Au niveau de la rugosité
initiale de I'or, elle était meilleure sur la séBé~1 nm rms) que sur la série 1 (~5 nm rms).
Chaque échantillon est mesuré apres érosion @& l@idprofilometre optique. Les mesures
sont en général faites avec deux objectifs diffrex10 et x40. Le mode PSI ou VSI a éte
utilisé en fonction du niveau de rugosité de |dase : PSI pour les surface lisses avgxR
20 nm et VSI pour les surfaces de rugosité sup&iedpres chaque séquence de
pulvérisation, de 5 a 10 mesures sont réaliséd&shantillon a différents endroits choisis de
maniére aléatoire dans la zone d’érosion maxin@és. différentes mesures servent alors a
calculer la moyenne et la déviation standard.

La surface des échantillons pulvérisés a égalendéght observée avec un microscope
électronique a balayage (Zeiss DSM 950) & I'AMTT

7.4. Enléevement de la couche d’or par érosion ioniqu e

7.4.1. Série 1: échantillons de rugosité initiale =~ moyenne

7.4.1.1. Introduction

14

12 A

101 —e— 07400 eV

: —=— 0°650 eV

g g —— 0°900 eV
E —*%— 452400 eV

—*— 457650 eV
—8— 807650 eV
—+— 807900 eV

Au N

Figure 7.6. Rugosité rms (Rq) mesurée (profilométr@ptique, X10) sur les échantillons Au/Ni avant et
aprés enlevement de la couche d'or (0.2 um) par &gieau d'ions argon pour différents angles d’incidece
(0, 45 et 90°) et énergies (400, 650 et 900 eV).

Le but de cette premiére série de mesures étaittigminer les meilleures conditions pour
'enlevement de la couche d’or par un faisceaurbidA cette fin, des essais de pulvérisation
de la couche d'or ont été réalisés avec différanges d’incidence du faisceau d’ions par
rapport a la surface (0°, 45° et 80°) et énerggeides (400, 650 et 900 eV). Ces mesures ont
été effectuées sur la « série 1 », qui sont deasnéitlions de rugosité initiale moyenne (~5 nm
rms). On constate a la Figure 7.6 que I'évoluti@n ld statistique de rugosité rms apres
pulvérisation de la couche d'or est trés différemmefonction des conditions d’érosion. En
résumeé, nous constatons une diminution de la rté@g@si incidence normal@®<£0°), une

® Austrian Material Technology Testhouse
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stagnation (voir Iégere augmentation) en incidestd@ue P=45°) et une forte augmentation
en incidence rasant®%80°). L'influence de I'’énergie semble moins évitgerNous allons
examiner plus en détails l'influence de ces dewampatres (angle d’incidence et énergie des
ions) tandis que les raisons des différences mesweront discutées plus loin.

7.4.1.2. Influence de I'angle d’incidence

Les échantillons pulvérisés aux différents anglexidence ont été observés aux SEM et a
'AFM.

En incidence normajda structure de la surface est fine (voir Figard.

En incidence oblique (45°)on constate une structure plus granuleuse (vigur& 7.8).
L'analyse de grairfsréalisée sur I'image SEM aprés enlévement cong#ela couche d’or
donne une taille de grain moyenne de 0.26 um @igure 7.10). On observe également que
la taille des grains semble augmenter au fur eteaune de I'érosion, tel que le montre
'analyse de grains réalisée a la Figure 7.11,espondant a un enlevement partiel de I'or
(=100 nm), avec une taille de grain moyenne pltisep®.23 pm).

En incidence rasante (809n constate I'apparition d’'une structure en tests (voir Figure
7.9). Ces stries sont orientées selon la dired®ia projection de la direction du faisceau
d’ions sur la surface. La période a été évaluéapmtiquant la fonction d’auto-corrélation a
I'aide du logiciel SPIP sur I'image (voir Figureld). L’analyse des écarts entre les pics du
profil sur cette figure donne lieu a une périod®d0.3 um.

Ces stries peuvent s’expliquer a partir du modeBradley-Harper (voir chapitre 4) qui
expliqgue la formation d’ondulation & I'échelle subronique en incidence oblique. Nos
mesures sont discutées plus en avant au paragrapBe2.

20000 v

25mm

5000 X

2um

S

#5
ARCS 1999
WH /PS

Figure 7.7. Micrographies (SEM, X5000) de la surfaz Au/Ni apreés enlévement complet de la couche d'or
pour un angle d’incidence de 0(650 eV Ar).

® L'analyse de grains a été réalisée & I'aide diciegSPIP en utilisant la méthode dite de «ligeepartage des
eaux » Yatershedl La taille des grains correspond au diametreadprent défini dans SPIP comme 2*(surface
du segment)'/?
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20000 ¥ 20000 ¥

26 mm 26 mm

2um 2 um

e e

#3 #6
ARCS 1999 ARCS 1999
WH /PS WH /PS

(a) (b)
Figure 7.8. Micrographies (SEM, X5000) de la surfaz Au/Ni apres enlévement (a) partiel (~0.1 pm) eb)
complet (~0.2 um) de la couche d’or pour un angl€idcidence de 459650 eV Ar).

20000 ¥ 20000 v

25 mm 25mm

2um 2um

o ]

#3 #6
ARCS 1999 ARCS 1999
WH [ PS WHiFBS

(a) (b)
Figure 7.9 . Micrographies (SEM, X5000) de la surfee Au/Ni aprées enlevement (a) partiel (~0.1 um) €éb)
complet (~0.2 pm) de la couche d’or pour un angle'idcidence de 80°(900 eV Ar). La fleche indique la
direction du faisceau.

(a) (b)
Figure 7.10. Analyse de grains de la Figure 7.8b gees enlévement complet de la couche d'or): (a)
contours et (b) histogramme du diamétre des segmentiétectés (650eV Ara 45°, résolution image: 33
nm/pixel).
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() (b)
Figure 7.11. Analyse de grains de la Figure 7.8afgs enlevement partiel de la couche d’or): (a) cdaurs
et (b) histogramme du diamétre des segments détest@50eV Af a 45°, résolution image: 33 nm/pixel).

ZRange; 162.6 nm

5,00

pm
2.50

ZRange: 1127 nm
0 243 485

o
&=
i
| “ .
=2 o
& ol "
0 244 4.89
pm pm

(a) (b)
Figure 7.12. Mesures AFM de la surface Au/Ni apréérosion (a) partielle (~0.1 um) et (b) compléte @2
um) de la couche d’or pour un angle d’incidence dg0° (650 eV Af).

7.4.1.3. Influence de I’

énergie en incidence rasante

§ Botadiiliite

(b)
Figure 7.13. Micrographies (SEM, X10K) de la surfae Au/Ni aprés enlévement de la couche d’or pour un
angle d'incidence de 80° (AY) et 2 énergies différentes (a) 650 eV et (b) 900 eV.
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(d)
Figure 7.14. Fonction d’auto-corrélation et profilmoyen selon X (a-b) de la Figure 7.13a (650 eV) (td)
de la Figure 7.13b (900 eV). Echelle : 1 pixel=20n.

Z Range: 1127 nm Z Range: 257.6 nm

(c) (d)
Figure 7.15. Mesures AFM et profils de la surfacéu/Ni aprés enlévement de la couche d’'or pour un
angle d'incidence de 80° (A) et 2 énergies différentes(a-c) 650 eV et (b, d) 900 eV.
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Pour compléter I'analyse des structures en stigmraies en incidence rasante (80°), des
mesures SEM (voir Figure 7.13) et AFM (voir Figi&5) sont également comparées sur des
échantillons traités avec des énergies différef@®8 eV et 900 eV). Pour les mesures SEM,

la longueur d’onde spatiale est évaluée a 0.29 602V et 0.22 um a 900 eV au moyen de
la fonction d’auto-corrélation (voir Figure 7.18our les mesures AFM, la longueur d’onde

spatiale est évaluée a 0.41 um a 650 eV et a MB@ |900 eV. On observe donc que la

longueur d’onde spatiale des stries est plus petiteergie plus élevée.

7.4.1.4. Influence de I'énergie en incidence normale

20000 ¥ 20000 ¥
25 mm 26 mm

1000 % 5000 X

10 um 2um

#4 #6
ARCS 1999 ARCS 1999
WH /PS WH /PS

20000 ¥ 20000 ¥
. 25mm 25 mm

1000 X 5000 X

10 um i 2um

e o

#4 #5
Y ARCS 1999 ARCS 1999
WH /PS WH /PS

20000 ¥ 20000 ¥
25 mm 29 mm

1000 X 5000 X

10um 2um

#3 w1
ARCS 1999 ARCS 1999
WH /PS WH /PS

() )
Figure 7.16 Micrographies SEM (a, ¢, e: X1000 et la, f: X5000) de la surface Au/Ni aprés enlévemenie
la couche d’or en incidence normale (AY) pour différentes énergies : (a, b) 400 eV, (c, @60 eV et (e, f)

900 eV.

Les 3 échantillons Au/Ni pulvérisés en incidencenmale avec des énergies différentes (400,
650 et 900 eV) indiquent une diminution signifivatide la rugosité rms mesurées au
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profilometre optique. On constate une diminutiomsgiorte pour I'échantillon pulvérisé a 400
eV qu’a 650 et 900 eV, mais cette différence ntestefois pas significative au regard de
I'écart-type des valeurs.

Par contre, des différences significatives se marglorsqu’on observe les images prises au
SEM (Figure 7.16) :

Aux plus faibles énergies (400 et 650 e\ tendance générale est que la structure de la
surface sur le nickel (aprés enlevement de I'ot)fiee et propre, hormis la présence de
particules d’or (voir Figure 7.16 (a) et (c)). Commn peut le constater sur ces images, les
traces d’or sont souvent concentrées pres de défapbgraphiques de la surface initiale
comme les griffes. Ces traces disparaissent néaisnoisque la pulvérisation se poursuit
dans le nickel

A plus haute énergie (900 e\)n constate I'apparition quasi généralisée swsuldace de

« zones noires » voir Figure 7.16 (e). Ces zonesonepas des particularités topographiques
(trous ou protubérances) car I'image fournie peBiM dans ce cas est différente. Les bords
d’un trou par exemple sont plus brillants, commepeunt le voir sur le « vrai trou » au centre
de la Figure 7.16 (f) entouré de « zones noire€es zones pourraient étre liees a la
contamination carbone par la source ionique (Ibarze étant indétectable sur le systéme
SEM-EDX utilisé). Hormis ces « zones noires »,ttacture de la surface semble également
un peu moins fine. Par contre, on ne détecte pusates d’or comme c’était le cas a plus
faible énergie.

7.4.2. Série 2 : échantillons de rugosité initiale  faible

Une seconde série (« série 2 ») de mesures one&liéées en incidence normale sur des
échantillons avec un meilleur état de surfaceahftr 1 nm rms).

7.4.2.1. Influence de I'énergie

14

1.2

14 —e—400 eV
—=— 400 eV

z 081 400 &V
? 06 | 500 eV
—x— 650 eV

0.4 - —e— 800 eV

Au N

Figure 7.17. Rugosité rms (Rqg) mesurée (profiloméér optique, X10) sur les échantillons Au/Ni avant et
apres enlévement de la couche d'or de 200 nm enidence normale 0=0°) pour différentes énergies : 400
eV (3 échantillons), 500 eV, 650 eV et 800 eV (Ar

L’influence potentielle de I'énergie des ions sarqualité de la surface pulvérisée est ici a
nouveau investiguée avec des énergies comprises 40 et 800 eV. A la Figure 7.17, on
constate sur les 6 échantillons testés une dinoinudie la rugosité apres enlevement de la
couche d'or, et ce quel que soit I'énergie. Suiinesges SEM (Figure 7.18), la structure de la
surface est clairement plus fine aprés pulvérigatite la couche d’or quel que soit I'énergie.
Les mémes observations que pour les échantilloria dérie 1 peuvent étre faites, méme si
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les différences sont plus Iégeres ici: quasi alseecésidus d'or a 400 eV et de taches noires
a 800 eV.

20000 V 20000 ¥

26 mm

26 mm

5000 X 5000 X

2um

o

2um

o

#a
ARCS 1999
WH /PS

#5
ARCS 1999

(b)

(c) : (d)
Figure 7.18. Micrographies (SEM, x5000) de la surfae Au/Ni initiale (a) et aprés enlévement de la cohe
d’'or en incidence normale (Ar) pour différentes énergies : (b) 400 eV, (c) 650/eet (d) 800 eV.
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Figure 7.19. Micrographies (profilometre optique,X40) de la surface (a) or initiale, (b) nickel apré
enlévement de la couche d’or en incidence normal650 eV Ar").

7.4.2.2. Evolution en fonction de la profondeur d’orodée

La rugosité de I'or diminue progressivement avegprtZfondeur d’érosion comme le montrent
les images SEM de Figure 7.20.
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(b)
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Figure 7.20. Micrographies (SEM, X5000) de la surfze Au/Ni (a) initiale et aprés érosion (650 eV A} de
la couche d’'or en incidence normale : (b) enlévemepartiel (~100 nm), (c) enlevement complet (~250m).

7.4.2.3.

Influence de la masse de l'ion incident

Nous avons également pulvérisé la couche d’or desdons plus lourd (Xe) afin de vérifier
I'hypothése discutée plus loin au chapitre 7./N®us avons pulvérisé la couche d’or avec un
faisceau X& de 500 eV et nous n'avons pas constaté une dimmuate la rugosité rms,
comme dans le cas du faisceau” Ale 500 eV, mais plutdt une stabilisation et pas de
changement notable au niveau de la texture defiacgu(voir Figure 7.21 et Figure 7.22).
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0.8 +

0.6 1
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—aA— 500 eV Xe+
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0.8
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0.2
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—A&— 500 eV Xe+

Au

Ni

(@
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Figure 7.21. Rugosité rms (Rq) mesurée sur les éctidlons Au/Ni avant et aprés enléevement de la cohe
d’or par un faisceau d’ions argonde 500 eV et par un faisceau d'ions_xénode 500 eV en incidence
normale (6=0°). Mesures au profilomeétre optique avec objeds (a) X10 et (b) X40.
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Surface Statistics:
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(a) (b)
Figure 7.22. Micrographies (profilométre optique, X40) de la surface Au/Ni (a) avant et (b) apres la
pulvérisation de la couche d’or par un faisceau dins xénonde 500 eV en incidence normale.

7.4.3. Discussion

7.4.3.1. En incidence normale

Nos mesures ont montré une diminution significatieda rugosité de la surface de la couche
d'or érodé par un faisceau d’ions argon en incidenormale. Cette diminution a été
constatée sur les 9 échantillons testés, qu’ilstaiee surface initiale de rugosité moyenne
(~5 nm rms) ou faible (~1 nm rms), et pour lesél#htes énergies d’ions testées (de 400 a
900 eV). Nous n'avons pas observé de différencaifgigtive dans I'amplitude de cette
diminution en fonction de I'énergie des ions aueaiwy des statistigues de rugosité.
Néanmoins, les mesures au SEM ont montré desadliffés notoires en fonction de I'énergie
utilisée. Dans le cas des énergies plus élevé&sgiBSurtout 900 eV), nous avons observe la
présence de « dégats » plus importants sur lacgurmn particulier, nous avons observé une
densité importante de « zones noires ». Ces zame®m pas des accidents topographiques
(trous ou protubérances). L'analyse en rétrodiffasBackscattering analysjisn’a révélé
aucune difference en composition. Néanmoins, leatéar utilisé sur le SEM (EDAX) ne
pouvait pas détecter les éléments Iégers (comroarlone). En fait, nous soupgonnons ces
zones noires d’étre une contamination de carbos@ éionné que la source ionique utilisée
utilise de grilles de carbone. En effet ces zormen ont été observées en fait sur quasiment
tous les échantillons Ni/Au et également sur desitnatériaux (verre, ...) érodés par faisceau
d’ions. Mais leur concentration était bien plusbfaique pour I'enlevement de I'or a 800 et
900 eV.

La stabilité de la rugosité de dépbt or érodésfaiaceau d’ions argon a été constatée par
Egert (mais pas la diminution comme dans nos mseslwesqu’il a étudié I'évolution de la
rugosité sur des dépdts métalliques (voir chapie Pour tenter d’expliquer ce
comportement, Egert a considéré 'effet de la ddproe angulaire de la vitesse d’érosion sur
I'évolution de la microstructure des films métalles. L'idée est que si la vitesse d’érosion
dépend fortement de l'angle d’incidence, les mictatures présentent au départ sur le
matériau seront amplifiées par I'érosion ionique,qui conduira a une augmentation de la
rugosité. Si au contraire cette dépendance est qubs, I'évolution de la microstructure sera
faible et la rugosité restera stable.

Reprenons I'équation 2.8 du chapitre 2 exprimaxéendance de la vitesse de pulvérisation
avec I'angle d’incidence :

dz M, Y,

V,=%=p22) 20
° dt z 0 cos'(6) (7.1)
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La dépendance de la vitesse de pulvérisation a&eglé suit donc selon ce modéle une loi
encos™" @), le facteur f dépendant lui du rapport de massmigiue (M/M) entre 'atome
pulvérisé M et l'ion incident (M). Pour M/M1<3, f vaut ~ 5/3, tandis que pourl;>5, f
vaut ~ 1 (voir chapitre 2). Selon ce modele, l@sse de pulvérisation devient donc presque
indépendante de I'angle d’incidence dans ce secasdC’est le cas pour I'or pulvérisé par
un faisceau argon ou le rapport/M; vaut 4.9 et donc f~1. Egert explique de la méngeria
'augmentation de la rugosité de film aluminium{M; =0.67). Nous avons repris au tableau
Tableau 7.1 le rapport de masse/M pour le cas qui nous intéresse ici {Aur Au) et
guelques autres.

Atome cible lon incident
Ne Ar Kr Xe
(20.18) (39.95) (83.80) (131.29)
Au (196.97) 9.85 4,92 2.35 1.50
Ni (58.69) 2.91 1.47 0.70 0.45
Al (26.98) 1.33 0.67 0.32 0.21

Tableau 7.1. Rapport Mi/M, pour différentes masses atomiques d’ion incident &z rare) et de matériau
métallique pulvérisé. Les masses atomiques sont da¥es entre parenthéses.

Afin de confronter ce modéle, nous avons utilisé ias plus lourds (X& pour enlever la
couche d’or. Le rapport M/Mye vaut ici 1.5 et le modéle prévoit donc une évolutmoins
favorable de la rugosité que dans le cas de l'arijouns avons pulvérisé la couche d’or avec
un faisceau Xede 500 eV et nous n'avons pas constaté de dirimute la rugosité rms,
comme dans le cas du faisceall ée 500 eV, mais plutdt une stabilisation (voirdfig7.21).
Cette expérience semble donc renforcer I'idée guapport de masse W1, a une influence
déterminante sur I'évolution de la rugosité.

7.4.3.2. En incidence oblique

Les stries ou ondulations observées en incidensanta (80°) a la Figure 7.9 peuvent
s’expliquer a partir du modele de Bradley-Harpair(chapitre 4) qui explique la formation
d’'ondulation a I'échelle submicronique en incidermmt#ique. L'orientation des ondulations
est parallele a la direction du faisceau d’ionsc{@er d’onde perpendiculaire) comme le
prévoit le modéle de Bradley-Harper au-dela d’uglamritique (en général observé entre 70
et 80° dans la littérature [4.8]).

De plus, la théorie linéaire de Makeev et al. [#iB8ique que la dépendance de la longueur
d’'onde spatialeX) a I'énergie des ions (E) peut étre utilisée pdistinguer 2 mécanismes de
relaxation:

* Pour la diffusion thermique (haute température)lofgueur d’onde diminue avec
I'énergie:\~E*?

e Pour la diffusion induite par les ions (basse terafpge), la longueur d’onde
augmente avec I'énergi&~E°™, m correspondant au paramétre mentionné au
paragraphe 2.2.2.2. A basse énergie (E<1lkeV), 3netldond\~E*">.

La diminution de la longueur d’onde spatiale degestmesurées a 900 eX~220 nm) par
rapport a 650 eVA(290 nm) indiquerait dans ce cas la dominance damsme de diffusion
thermique.

Enfin, nous avons utilisé I'équation (4.20) du db@ap4, exprimant la longueur d’onde
spatiale des stries, sur base des conditions empétales utilisées pour essayer d'estimer la
longueur d’onde théorique selon le modele de ByaHlarper (voir détails du calcul en
annexe). Cependant certains parameétres liés afflssidn sont tres difficiles a estimer,
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notamment la concentration d’espéces mobiles. @estquoi nous nous sommes résolus a
utiliser la longueur d’onde spatiale mesurée (Qu22 pour 900eV A} sur la couche d’or
pour estimer la diffusivité thermique. Cette valeatimée pour la diffusivité (~3xEdcm?/s)

est légerement supérieure, mais du méme ordrecejleeestimée de maniéere similaire pour
des ondulations de 0.2 & 0.3 um observées surafilminium (~ 10°° cm®s) soumis a un
bombardement ionique et O' [7.4].

Pour des ions argon de 650 eV, en considérantflesiité thermique identique a celle & 900
eV et le flux d’ions réel, on obtient une longuelmnde de 0.30 um, ce qui est proche de la
valeur expérimentale (0.29 um) et suit la mémearod (diminution de la longueur d’onde
observée lorsque I'énergie augmente).

D’autre part, il est intéressant d’observer quersées calculs simplifiés réalisés en annexe,
les stries sur I'or pour nos conditions de puladitn seraient toujours orientés parallelement
(vecteur d’onde perpendiculaire) au faisceau d’igo®l que soit I'angle d’incidence.

7.5. Pulvérisation du nickel électrolytique

7.5.1. Evolution de la rugosité

Z-range: 12.31 nm Zrange: 3977 nm

115

T
a7.4
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7.4
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Figure 7.23. Micrographies (profilométre optique, X40) de la surface de nickel électrolytique aprés ésion

par un faisceau d’ions argon de 650 eV a différenseprofondeurs : (a) Ni aprés enlévement de la coueh
d’or, (b) 0.5 um de Ni érodé, (c) Jum de Ni érodé et (d) Gum de Ni érodés.

Quatre échantillons de la « série 2 » (rugositiaiei ~1 nm), dont la couche d’or fut enlevée
comme décrit dans les paragraphes précédents,t faredés plus profondément dans la
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couche de nickel a différentes énergies entre 4080@ eV jusqu’a une profondeur de 5
microns (voir Annexe C pour I'ensemble des meswtesombinaison d’énergies pour la
pulvérisation de I'or et du nickel).

La surface du nickel électrolytique devient rapigamrugueuse. L’évolution des structures
apres 0.5, 1 et 5 microns pulvérisés est illusaém Figure 7.23 pour les mesures au
profilométre optique et a la Figure 7.24 pour lessaores SEM. On peut y constater
'augmentation de la taille (latérale et verticalies « structures » avec la profondeur érodée.
La texturation de la surface est ici attribuée &ttacture du nickel électrolytique en raison
des différences de rendement de pulvérisation delventation des grains.

24 mm

Figure 7.24. Micrographies (SEM, x5000) de la surfae de nickel électrolytique aprés érosion (650 eV
a différentes profondeurs : (a) Ni apres enlévemerde la couche d’or, (b) 0.5um de Ni érodé, (c) Jum de
Ni érodé et (d) 5um de Ni érodés.

L’évolution de la rugosité rms mesurée au profiltnméptique est tracée a la Figure 7.25
(objectif X10) et a la Figure 7.26 (objectif X4@a rugosité rms du nickel électrolytique
augmente fortement: elle est supérieure a 10 nmapréss 2um érodé. Etant donné la petite
taille des structures, il est logique que l'augmagoh de la rugosité soit plus rapide
(supérieure a profondeur érodée équivalente) dabgettif de meilleure résolution latérale
(X40). Au-dela d’'une rugosité de 10 a 20 nm rmantede VSI du profilométre optique est
mieux adapté que le PSI; les mesures au-dela de B0 eV) ou 3 um d’érosion ont donc
été réalisées en mode VSI (voir Figure 7.25). Néans) la rugosité mesurée en PSI apres 2
et surtout 3 um pulvérisés semble sous-estiméeesugraphiques au regard des valeurs tres
élevées mesurées en VSI. Enfin, on constate uneatiah de la rugosité entre 3 et 5 um de
profondeur pulvérisée, cette valeur variant entioncde I'objectif du profilometre optique et
de I'énergie des ions.

En ce qui concerne l'influence de I'énergie dessisar I'évolution de la rugosité du nickel
électrolytique, on peut constater que I'évoluticst assez similaire pour les différentes
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énergies testées (400 eV, 500 eV, 650 eV, 800 ax8¢ néanmoins une augmentation qui
semble plus rapide a 800 eV.

500
g &
100
Vsl + 400 eV
e o 500 ev
£ &
g 10t 'Y 4 850 eV
&
. 800 eV
a
PSI
L
0.5 ¥ 1 1 | | |
0 1 2 3 4 5

Profondeur érodée [um]

Figure 7.25. Evolution de la rugosité rms (profilonétre optique, X10, mode PSI en bas de la ligne
pointillée et VSI en haut) de la surface de nicketlectrolytique apres érosion a différentes énergies400
eV, 500 eV, 650 eV et 800 eV (A« Les barres d’erreurs verticales sont égales onférieures a la taille des
symboles.Courbe continue grise: modélisation des points mesés & 800 eV par une fonction exponentielle 0.748*
Courbe interrompue grise: saturation de la rugosité
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Figure 7.26. Evolution de la rugosité rms (profilonétre optique, X40, mode PSI en bas de la ligne
pointillée et VSI en haut) de la surface de nicketlectrolytique apres érosion a différentes énergies400
eV, 500 eV, 650 eV et 800 eV (Ax Les barres d’erreurs verticales sont égales onférieures a la taille des
symboles.Courbe continue grise: modélisation par une fonctio exponentielle 0.8 £ (800eV). Courbe interrompue
grise: saturation de la rugosité.

Notons également que des premiéres mesures effsctug les échantillons de la série 1
avaient montré une augmentation moins forte deudmsité, malgré que cette série ait une
rugosité plus importante au départ. Les différerudeservées entre les deux séries peuvent se
comprendre a la lumiére de la structure différatars la croissance du nickel a partir de la
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surface d’or. La structure colonnaire de la sérigvdir Figure 7.4) semble mieux limiter
'augmentation de la rugosité par rapport a lacstne aléatoire de la série 2 (voir Figure 7.5).

7.5.2. Comparaison aux lois d’invariance d’échelle

Tout d’abord, on observe la saturation de la rugpse qui correspond au modele des lois
d’échelle. Pour analyser la croissance de la rtgjosh porte les données de la Figure 7.26
sur un graphigue log-log (voir Figure 7.27 pour ares en X40). On constate un décalage
important entre les valeurs mesurées a faible pdeor érodée (en mode PSI) et celles au-
dela de 2 um (en mode VSI). Les premieres devrd@gatbeaucoup plus importantes pour
s’accorder avec les deuxiémes, ce qui semble retiffieile I'analyse de correspondance
avec les lois d’invariance d’échelle. Néanmoinspbseerve que les mesures en mode PSI, y
compris celles a 3 um en PSI qui nous paraissééegément sous évaluées, suivent une
fonction de puissance. Finalement, on trouve urosapt de croissan@augmentant de 1.40

a 1.93 avec I'énergie (de 400 a 800 eV). Pour é&raplet, notons que le méme exercice
réalisé avec les mesures au profilométre optiqee 8objectif X10 donnent des coefficients
B trés similaire& Ces valeurs traduisent d’une part la forte augatiem de la rugosité sur le
nickel électroformé, d’autre part la croissancesphpide de la rugosité a plus grande énergie.

300

VSl
100 -
___________________________________________________________________________________ + 400 eV
- O 500eV
£
£
o p=1.40 +/- 0.08 A 850 eV

B=1.73 +/-0.05 800 eV

B=1.63 +/—0.08

300 1000 10000

Profondeur érodée (nm)

Figure 7.27. Graphique log-log de la Figure 7.26 (pfilométre optique, X40). Courbes continues: pour
chaque énergie, modélisation par une fonction de @sance des points mesurés en PSI. La valeur Best
donnée dans le graphique.

Cette expérience met en lumiére la difficulté dlgser ensemble des mesures réalisées au
profilométre optiqgue en PSI et en VSI. Afin de tandle réconcilier les 2 types de mesures,

nous avons fait I'exercice de mesurer a postedes échantillons de nickel pulvérisés de

différentes rugosités et de prendre chague mesune lds deux modes (voir Annexe C). Cela

nous permet d’extrapoler la valeur qu'auraitéR mode VSI au départ d'une mesure en PSI
par une simple relation linéaire. Ces valeurs geRrapolées sont reprises sur le graphique
log-log de la Figure 7.28 et semblent se combim@mionieusement avec les mesures prises
en VSI. Les coefficients de croissarftaux différentes énergiesstent quasi identiques, ce

"B=1.47, 1.69, 1.69 et 1.92 pour les pulvérisatiod8@ 500, 650 et 800 eV respectivement.
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qui n'est pas surprenant puisque nous avons eéréahplement mis a I'échelle les valeurs
mesurées en PSI (le facteur multiplicatif appliqoérespondant a une constante a I'échelle
logarithmique).

300
__________ vsl oA s
100
VSI* + 400 eV
B=1.39+/—-0.10
— O 500 eV
£ B=1.75+/— 0.04
g B=1.63 +/—0.09 A 650eV
10 F
800 eV
e e
" PSI
A
1 | | | | L
300 1000 10000

Profondeur érodée (nm)

Figure 7.28. Equivalent de la Figure 7.27 ou lesopts mesurés en PSI avec Rg> 5 nm ont étés rempésc
par leur valeur extrapolée en VSI (noté VSI) suivant la relation Ry(VSI*)=4.04*R((PSI). Courbes
continues: pour chaque énergie, modélisation par wnfonction de puissance des points mesurés jusqu'a
saturation de R,. La valeur de est donnée dans le graphique.

Concernant le coefficient de rugosité nous I'avons calcuféa partir de la fonction de
corrélation hauteur-hauteur (voir chapitre 4 etuFég7.29) sur base des images mesurées au
profilométre optique (X40) a différentes profondepulvérisées (800 eV Ar

41.048 60
40— 1
Hxp
201~ 1
LOJ O I
0 200 400
0, n 367

Figure 7.29. Fonction de corrélation hauteur-hauteucalculée sur la mesure au profilometre optique déa
surface de nickel aprés enlévement de la coucheod(1 pixel=0.4pm)

Alors quea vaut 0.3 sur la surface nickel juste apres la ¢nidation de I'or (voir Figure
7.30), il diminue avec la profondeur érodée (0.p82a 0.5 um érodeés) et tend vers 0.01 au-
dela de 2 pm. Néanmoins, nous pourrions distingusmes différentes comme au chapitre 6
pour les mesures sur la surface SiC-CVD : pneeniere pour les petites dimensions latérales
jusqu'a 2 um @l) et une deuxieme pour les dimensions latéralesérmupes
(a2). Néanmoins, la fonction de corrélation hauteur-hawutgerait calculée sur quelques

8 Fichier mathcad reprenant les données en formtg &1 profilométre optique Wyko ou exporté parfSPI
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points seulement dans la premiére zde® mesures au profilometre optique étant mieux
adaptées a I'évaluation de la deuxieme zone.

Une premiere distance de corrélation est donc tigirde rapidement sur la surface, qui
correspond a la taille des structures géenéréedapaulvérisation (~2 pum de dimension
latérale). Aux plus grandes distances, il y a wblé corrélation des structures (nature non
fractale) a I'échelle de la mesure.

En résumé, nous trouvons un comportement corregporalix lois d’invariance d’échelle
pour 'augmentation de la rugosité du nickel éladgtique. Cependant les coefficiertset3
sont tres éloignés de ceux du modele KRZD(38 et3[D.25) vu au chapitre 4. Il est
cependant fréquent dans la littérature de trouesrabefficients qui s’écartent fortement des
valeurs de ce modéle théorique [4.25].
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Figure 7.30. Graphique log-log de la fonction de coélation hauteur-hauteur de la surface de nickel
initiale et érodée a différentes profondeurs (800e¥Ar ).

7.6. Conclusions

L'étude des meilleures conditions pour pulvérisercbuche mince d'or (0.2 um) nous a
permis de mettre en évidence plusieurs pointsaagants:

e Larugosité de I'or diminue en incidence normajgiiuement de 1.0 a 0.6 nm rms).
Ceci peut s’expliquer par la théorie de Sigmundeetapport de masse entre I'ion
incident et I'atome pulvérisé. Les résultats obgenn utilisant des ions plus lourds
(Xe") confirment cette hypothése.

* Une structure en grains se forme en incidence obl{¢5°)

» Des sillons paralleles a la direction du faiscedond se forment en incidence
rasante (80°), comme prévu par le modele de Bradiper (B-H). La longueur
d’onde de 'ondulation semble diminuer (de 290 & &) a énergie plus élevée (de
650 & 900 eV), ce qui est consistant avec nos astins (simplifiées) des paramétres
de I'équation de B-H. Notre simulation indiqueraifalement que les sillons sur I'or,
pour nos conditions de pulvérisation, seraientdorg orientés parallélement au
faisceau d’ions, quel que soit I'angle d’incidenCet aspect fera I'objet de mesures
et d’analyses complémentaires au chapitre 8.
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Concernant le nickel électrolytique, sa rugositgraente fortement et rapidement en raison
de la microstructure de ce matériau (grains d’'¢aigon variables). Cette augmentation de la
rugosité semble correspondre aux lois d’invariadiéehelle. Les coefficients de croissafice
trouvés (1.4 - 1.9) augmentent avec I'énergie ionique (400 a 800 eV).ACependant ces
valeurs sont tres éloignées de celle du modele (BPA.25).
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Annexe A. Calcul de I'ondulation pour I'or pulverisé a 80° d’'incidence

Les parametres de I'équation de Bradley-Harperimgnt la longueur d’'onde spatiale de
'ondulation (voir annexe B du chapitre 4) ont égtimés pour nos conditions expérimentales
(650 eV et 900 eV Ar— Au) aux différents angles d'incidence de 0 a 8@¢.détail des
valeurs utilisées pour le calcul & 80° d’incideesérepris au Tableau 7.2.

Afin d’estimer le parametres liés a la pulvérisati(rp, a, o et p), nous avons utilisé le
logiciel SRIM. Le rendement de pulvérisation endion de I'angle d’incidence est donné a
la Figure 7.31a. Dans un premier temps, les parametc et u ont été approximeés (de
maniere tres simpliste) par les statistiques sysaleours moyen R des ions calculés dans
SRIM (a~R selon [4.25]) :
a— parcours projeté moyen Rgngitudinal rangé
o — €cart-type de la distribution de R dans la directangitudinale
(Longitudinal straggling
u— estimation des multipliée par le parcours radial moyeRadial rang¢ et
divisée par le parcours projeté moyenLRr(gitudinal range)

Etant donné la définition des statistiquesralngedans SRIM, le calcul en incidence oblique
de la distribution dans la direction radiale (apgmation de i) ne convient pas et c'est la
valeur obtenue en incidence normale qui a été dérée pour tous les angles.

Les valeurs ainsi obtenues pour les paramétresngéohs de surfadg etly (900 eV Ar) en
fonction de I'angle d’incidence sont illustréesagFigure 7.31b.

Concernant les parametres liés a la diffusionagestpeuvent se trouver dans la littérature.
Ainsi, on trouve pour I'0f7.5] que I'énergie libre de surface vaut 1.36 2J&nla diffusivité

de surface Dest exprimé en fonction de la température parelagion de type Arrhenius :

D.(T) =500 [@exp(-04eV/KT) m*/s (7.2)

hY

D’autres parametres sont tres difficiles a estimatamment la concentration d’espéces
mobiles (notée C, en rouge dans le tableau). @Westquoi nous nous sommes résolus a
utiliser I'équation non pas pour calculer une lomgud’onde spatiale théorique, mais pour
évaluer la diffusion de surface (7x10m?s) de maniére & obtenir une ondulation (~220 nm)
conforme a celle observée pour un angle d’incideded&0° (900 eV A). La température
réelle n’ayant pas été mesurée lors de cette d@xperience, elle a été estimée a 343 K (en
bleu dans le tableau) sur base d’'autres expérieneegui donne alors une concentration de
surface d’espéces mobiles C de $°Homes / cth Néanmoins, a est significativement plus
faible que R aux faibles énergies (< 1 keV) utdsélans ce travail. Nous verrons au chapitre
8 qu’avec une meilleure approximation de la protamdd’énergie déposée a, nous trouvons
une valeur C de ~5x1batomes / crhet une diffusion de surface de ~3%£0n*/s pour les
ondulations générées sur ces couches minces d'or.

Si on fait le méme exercice pour les parameétresosién pour des ions argon de 650 eV et
gu'on considére que les paramétres thermiques étnteionique sont identiques a ceux
utilisés a 900 eV, on obtient une longueur d’'ond®®7 pum, ce qui n'est pas tres éloigné de
la valeur expérimentale (0.29 um) et confirme laidution de la longueur d’onde lorsque
I'énergie augmente. Si on considére la densitéalgant réelle du faisceau utilisé lors de
I'expérience & 650 eV (0.8 mA/émau lieu de 1 mA/cfau Tableau 7.2), la longueur d’onde
estimée est alors de 0.30 pm.
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La longueur d’onde spatiale (Figure 7.32) peut &paht étre estimée pour différents angles
d’incidence si on suppose que les parametres fesidif, dont la densité d’especes mobiles
C et la température, restent constants (ce qui c&tainement pas le cas). Ceci constitue une
premiere approche de I'évolution possible de laggimur d’onde avec l'angle d’incidence
(diminution aux plus petits angles).

D’autre part on peut également observer diyeest toujours plus petit quE, ce qui
impliquerait que le vecteur d'onde de [l'ondulaticerait toujours orienté selon y
(perpendiculaire a la direction du faisceau d’ioms¢l que soit I'angle d’incidence.

45 1.2
1
a e /
,_*/._»/' \ o
o /
§ 35 06 /
E \ 0.4 / —e— Gamma x
% 3 0.2 —&— Gammay
: /
25 0.2 10 20 30 % 50/09/7'0/;0 90
0.4 ./
2 T T T T T T T T
(0] 10 20 30 40 50 60 70 80 20 -0.6
Angle d'incidence (f Angle d'incidence (§
(a) (b)

Figure 7.31. (a) Rendement de pulvérisation (Y) gb) facteurs de tension de surfac&, et I’y calculés a
partir des simulations SRIM (900 eV A" — Au) en fonction de I'angle d’incidence des ions. d fonction
d'énergie déposée (calcdl, etly) a été estimée selon I'approximation a~R (a=0.9*Ri).
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Figure 7.32. Longueur d’onde spatiale des ondulatits en fonction de I'angle d’incidence (900 eV Ar—
Au) en utilisant un coefficient de diffusion thermgue identique a tous les angles (approximation a~R)
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Paramétres

Faisceau d'ions:

E

0

J
Diffusion:

Ds

g

C

d

NA

MA

n

k

T

B
Erosion:

q

f

YO

\%

a

g

M

alc

a/u

erad

Ondulation:
A

Gaz

Energie

Angle d'incidence

Densité de courant (theta=0Y

diffusivité de surface

énergie libre de surface

densité de surface d'especes mobiles
densité matériau

nombre d'Avogadro

masse atomique

densité atomique

constance de Boltzman

température

coefficient de diffusion

charge de Coulomb

flux d'ions (theta)

rendement de pulvérisation (theta)
vitesse de pulvérisation

profondeur moy de distribution d'énergie

largeur distribution dir. // faisceau
largeur distribution dir. L faisceau

Angle d'incidence
coef. B-H
coef. B-H
coef. B-H
coef. B-H
coef. B-H

B-H
coef. B-H
[" dominant=min(l"y, I"y)

coef.

Longueur d'onde de I'ondulation

Unité

eV

[

mA/cm”"2

m”2/s

J/im"2
atomes/cm”2
g/cm”3
atomes/mol
g/mol
atomes/cm”"3
JIK

K

m~4/s

C
ions/cm”2/s
atomes/ion
nm/min

nm

nm

nm

radians

nm 2)

6

Ar
900
80

6.76E-18
1.36E+00
1.2E+15
1.93E+01
6.02E+23
1.97E+02
5.90E+22
1.38E-23
343
.75E-36

1.60E-19
1.09E+15
3.04
3.35E+01
1.30
0.77
0.90
1.68
0.86
1.40
2.7657
2.7868
0.4877
-0.0610
0.2433

0.9421
-0.0152
-0.0152

20E+02

Ar
650
80

6.76E-18
1.36E+00
1.2E+15
1.93E+01
6.02E+23
1.97E+02
5.90E+22
1.38E-23
343
6.75E-36

1.60E-19
1.09E+15
2.37
2.61E+01
1.13
0.68
0.78
1.66
0.87
1.40
2.7254
2.7466
0.4806
-0.0592
0.2412

0.9421
-0.0152
-0.0152

2.67E+02

Référence/
modele

[7.9]
[7.9]

SRIM
Kaufman
SRIM (a~R)
SRIM (a~R)
SRIM (a~R)

B-H
B-H
B-H
B-H
B-H
B-H

B-H

B-H

Tableau 7.2. Feuille de calcul pour I'évaluation (pproximation a~R) de la longueur d’onde spatiale por

nos parameétres expérimentaux (900 eV Ar— Au) et 8=80°. Comme la température de I'échantillon
pulvérisé a 900 eV n'a pas été mesurée, la tempéunaé mesurée (343 K) par la suite sur d'autres
échantillons pulvérisés dans des conditions similais a été considérée. La valeur de Qif rougg est ici

l'inconnue, A étant fixé a la valeur expérimentale.
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Annexe B. Mesures de rugosité du nickel électrolytique

Echantillon 1 2 3 4 5 6
Initial Moy. 0.73 1.08 0.95 1.01 0.99 0.89
Dév. Std. 0.09 0.12 0.1 0.41 0.1 0.11

Erosion or 400eV | 400eV | 400eV | 500eV | 650eV | 800eV
Moy. 0.56 0.62 0.7 0.65 0.63 0.63
0.2 um
Dév. Std. 0.09 0.04 0.03 0.04 0.05 0.05
Erosion nickel (um) 650eV | 650eV | 400eV | 500eV 800 eV

0.5 Moy. 1.1 1.15 1.51 1.24 - 1.69

Dév. Std. 0.11 0.09 0.08 0.07 0.2
1 Moy. 3.48 3.56 4.63 3.48 - 4.54
Dév. Std. 0.32 0.27 0.2 0.4 0.58
15 Moy. - 7.65 8.15 7.17 - 9.35
Dév. Std. - 0.55 0.45 0.46 0.83
2 Moy. 15.0 11.2 13.6 12.7 - 17.1
Dév. Std. 1.52 1.31 0.9 1.24 1.45
3 Moy. - 23.1 21.0 21.4 - 168*
Dév. Std. 1.63 0.89 0.71 14.1*
4 Moy. - 182* 153* 215* - 276*
Dév. Std. 6.85* 2.12* 2.74* 3.3*
5 Moy. - 263* 239* 271* - 290*
Dév. Std. 1.97* 5.01* 1.26* 9.82*

Figure 7.33. Mesures de rugosité rms en nm (profitnétre optique, X10, PSI ou *VSI) de la surface des
échantillons or/nickel érodés jusqu’a 5 um dans laickel avec différentes énergies : 400 eV, 500 e&50

eV et 800 eV (Al).

Echantillon 1 2 3 4 5 6

Initial Moy. 0.72 1.03 0.93 1.13 0.96 0.77
Dév. Std. 0.08 0.05 0.08 0.3 0.13 0.13

Erosion or 400eV | 400eV | 400eV | 500eV | 650eV | 800eV
0.2 um Moy. 0.54 0.69 0.72 0.73 0.64 0.65
Dév. Std. 0.04 0.11 0.05 0.03 0.04 0.05

Erosion nickel (um) 650eV | 650eV | 400eV | 500 eV 800 eV
05 Moy. 1.44 1.51 2.22 2.17 - 2.28
Dév. Std. 0.11 0.05 0.13 0.11 0.11
1 Moy. 4.9 5.37 6.25 4.83 - 6.55
Dév. Std. 0.52 0.33 0.21 0.26 0.47
15 Moy. - 11.2 11.6 9.98 - 14.0
Dév. Std. - 0.48 0.45 0.42 0.90
2 Moy. 23.64 154 19.5 17.5 - 25.1
Dév. Std. 1.14 0.94 0.57 1.41
3 Moy. - 32.0 31.4 34.5 - 216*
Dév. Std. 1.38 0.91 1.25 10.8
4 Moy. - 181* 159* 183* - 231*
Dév. Std. 1.7* 4.34* 0.87* 5.67*
5 Moy. - 175* 180* 190* - 238*
Dév. Std. 0.97* 2.43* 1.28* 3.14*

Figure 7.34. Mesures de rugosité rms en nm (profitaétre optique, X40, PSI ou *VSI) de la surface des
échantillons or/nickel électrolytique érodés jusqua 5 um dans le nickel avec différentes énergies0@eV,
500 eV, 650 eV et 800 eV (A).
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Annexe C. Comparaison de mesures de rugosité en mode PSI et VSI

Afin de comparer les mesures réalisées au profil@meptique en mode PSI et VSI, des
mesures (X40) sur des échantillons de nickel dbdique de différentes rugosités
(pulvérisés a différentes profondeurs) ont étéiséas (Figure 7.35). Les mesures dans les 2
modes sont réalisées I'une a la suite de 'auttapé@me endroit (sans bouger I'échantillon).
Pour des surfaces trés lisses (~1 nm rms en RS¥gléur mesurée en VSI (~ 6 nm rms) se
rapproche de la résolution du mode VSI (3nm rmsifipéar le constructeur).

Rq (hm) - VSI

150
140
130
120
110
100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

4.04%x 3.87*x".014

20 30 40
Rg ( nm) - PSI

Figure 7.35. Valeurs R mesurées en mode PSI (en abscisse) et VSI (en onaée) au méme endroit (X40).
Courbe continue : modélisation par une droite (enouge) et une fonction de puissance (en vert).
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Chapitre 9. Conclusions et perspectives

L’évolution de I'état de surface de différents nietéx optiques pulvérisés par faisceau
d’'ions faiblement énergétique<i keV) a été étudiée expérimentalement. Ces maiéria
(massif ou dépb6t en couche mince) sont notammdigést pour la fabrication des miroirs
d’instruments scientifiques (terrestres ou spadiauxpour d’autres applications optiques.

Du point de vue de l'usinage ionique, I'évolutioa k& rugosité de nombreux matériaux
optiques a été caractérisée (au profilometre oetigt parfois au microscope a force
atomique) avec précision en fonction de la profand&odée, jusqu'a 5 um au maximum.
Les pulvérisations ont été réalisées en inciderorenale, pour des ions argon mais aussi
krypton et xénon sur certains matériaux (carbursildgum CVD) des densités de courant de
I'ordre de 1 mA/crfi et pour des énergies comprises entre 200 et 100Ben nombre des
matériaux pulvérisés (verre, carbure de siliciumDC\ilicium, dépbt PVD de nickel et or,
dépbt chimique de nickel...) préservent leur rugogdé@ moins pour des profondeurs
modéreées), voir I'améliorent (or), d’autres nona@zlge de nickel, aluminium). Le travalil
donne donc une information utile sur le niveau uigosité attendu sur une série de matériau
en fonction de la profondeur érodée.

Un point original et d'importance pour les applioat industrielles d’'usinage ionique qui
a été mis en évidence dans ce travail est I'évaludiifférente de la rugosité du carbure de
silicium CVD en fonction de I'énergie des ions. Unegmentation plus rapide a basse énergie
(<500 eV) gu’a plus haute énergie (650-1000 eV¢abtervée, méme si cette augmentation
est relativement modeste, passant de ~0.4 nm anra®.Bns a haute énergie et a ~0.7 nm a
basse énergie aprés 3 um pulvérisé. Nous avons Emgothése que la différence
d’évolution de la rugosité observée s’explique pae amorphisation plus importante de la
surface a plus haute énergie qu'a basse énergévaluation numériqgue des défauts
engendrés aux difféerentes énergies a l'aide dwiglgsRIM, ainsi que des premieres mesures
ellipsométriques évaluant la perturbation des phen@ont dans ce sens. Néanmoins ceci
mériterait confirmation avec d’autres meéthodes erpgntales. Les simulations pourraient
étre réalisées a I'aide d’un autre logiciel comnRYDIN.

L’influence de la masse des ions utilisés a égatenéeé illustrée sur le carbure de
silicium (CVD) et sur des couches minces d’or swipstrat nickel, ou l'utilisation de gaz
noble plus lourd que Il'argon (xénon ou krypton) estfavorable du point de vue de
'augmentation de la rugosité. Mais le r6le d’astparametres du faisceau ionique comme sa
dispersion en énergie ou sa divergence sur I'éwmlutle la rugosité, notamment sur le
carbure de silicium CVD, mériterait d’étre appradan

Nous avons également comparé nos mesures de migositiois d’invariance d’échelle.
Des coefficients de croissan@edivers ont été trouvés en fonction des matériaudes
conditions de pulvérisation, parfois assez éloignde celui prédit par I'équation KPZ
(BD.25). Cette derniere est considérée comme détr@eamieux I'évolution cinématique de
la rugosité des surfaces soumises a la pulvénsatiique en incidence normale, comme le
prédit le modeéele global de Makeev et al. On reteoles tendances évoquées plus haut, le
coefficient de croissandg est tres élevé pour les placages électrolytigatudiinium ou de
nickel (3 passe de 1.4 a 1.9 de 400 a 800 eV Ar+). Le ictaft 3 vaut 0.24 a basse énergie
(200 eV), ce qui est équivalent a la valeur du nedePZ (@ELD.25), et diminue
progressivement jusqu’a 0.10 avec I'augmentatiofiéaergie jusqu’a 1000 eV. Il est clair
gue des mesures complémentaires aux échelles gobigiees (AFM, STM) sur les
matériaux étudiés seraient nécessaires pour un#eunei estimation du coefficient de
rugositéa.

De maniére plus générale, ce travail s'est attegchiaire le lien entre I'application
industrielle d'«usinage ionique» et les théoriésd a la pulvérisation ionique. Il rassemble
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une série d’information pour mieux orienter le chdé conditions de pulvérisation ionique en
fonction du matériau traité.

Les mesures sur I'évolution de la rugosité et depagraphie des couches minces or (0.2
pum) sur substrat de nickel électroformé ont modé® évolutions trés diverses en fonction de
'angle d’incidence: diminution en incidence normahugmentation en incidence légérement
oblique et apparition d’ondulations en incidencestoblique (>50°). L'orientation et les
dimensions des sillons mesurés ont été comparéesodeale théorique de Bradley-Harper.
Nous avons utilisé le logiciel SRIM pour estimer dastribution d’énergie déposée. La
distribution d’énergie déposée a été évaluée deafBliares différentes : premiérement en
l'approximant a celle de la profondeur moyenne dénétration, deuxiemement en
'approximant a celle des déplacements d’atomeaufdé part, comme certains parametres
intervenant au niveau de la diffusion thermique sden modéle de Bradley-Harper sont
difficiles a évaluer, nous avons utilisé la valenpérimentale des sillons réalisés (0.22 um a
900 eV et ~1 mA/cfl) pour estimer la concentration d’espéce mobilelauwouche mince
d’or (~5 13* cm?).

Ces premiers résultats nous ont amenés a étudiereplavant lI'influence des parameétres
de pulvérisation (angle d’'incidence entre 0 et &8d¥rgie entre 400 et 1200 eV, flux entre 0.2
et 2 mA/cnf) sur les dimensions de ces structures spontasilesi) sur principalement des
couches minces métalliques d’or et d’argent, massiade maniéere plus concise sur le nickel
et le CdS. Les résultats de ces expériences saolehes minces d’or et d’argent pour nos
conditions de pulvérisation peuvent étre réesumes ali

— Lalongueur d’onde moyenmedes ondulations varie entre 130 et 290 nm pour
l'or et entre 180 et 240 nm pour l'argent en fometides conditions de
pulvérisations.

— L’évolution de l'orientation et de la période dasdulations en fonction du
matériau, de I'angle et de I'énergie et du flux yent s’expliquer en bonne
partie par la théorie (B-H et Makeev) :

* Le vecteur d’'onde des ondulations étaient toujperpendiculaires a la
direction du faisceau d’ions, pour tous les anglegidence. Bien que
la rotation des ondulations au-dela d’un anglequré soit en général la
régle pour les expériences rapportées dans laratiité, notre
observation différente est cependant conforme adéfeode Bradely-
Harper et Makeev, et a notre estimation des coeffis de tension de
surface.

* la diminution de la période des ondulations avaogmentation de
I'énergie s’explique par la dominance de la diffusthermique comme
mécanisme de relaxation.

* l'observation de changements de régime en fonciien 'angle
d’incidence pour I'évolution des structures et derdgosité. 3 zones
semblent se distinguer, comme prédit par le modkle Makeev.
Néanmoins, I'angle ou les sillons apparaissentit@irde la zone 11l du
modele de Makeev) est plus petit pour I'or (=508 gpour I'argent
(entre 60 et 70°), ce qui n'est pas expliqué deienarsatisfaisante par
nos estimations sur base de SRIM et du modele dedda

La nano-structuration spontanée de surfaces pauodail d’ions offre des applications trés
intéressantes notamment pour modifier les progiégiques des matériaux. Si l'on veut
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augmenter notre capacité a estimer les périodesrahgations selon les théories de Bradley-
Harper et Makeev, plusieurs themes pourraientp@uoesuivis dans le futur :

Une meilleure estimation de la distribution d’égierdéposée pour les énergies
inférieures a 1 keV. Ceci passerait par I'utilisatid’un logiciel de simulation
mieux adapté que SRIM comme certains modéles dandigue moléculaire.
Du point de vue théorique, le modele de Makeewasé sur celui de Sigmund
qui connait certaines limites aux basses énergmgafiment la forme
gaussienne de la distribution d’énergie déposég)padursuite des recherches
théoriqgues vers un modeéle plus performant aux bassergies est donc
nécessaire.

L’amélioration de la précision dans le contréldaemesure de la température
de la surface pulvérisée (par une mesure thermbgyag) est un autre élément
clé. Le refroidissement des échantillons a tempé&aambiante ou inférieure
devrait permettre de réaliser des ondulations dege plus petite (<100 nm)
sur des couches minces, méme si dans ce cas l'ataioa relative de la
diffusion induite par les ions limitera la diminoi des périodes. A contrario,
'étude des dimensions des ondulations et |'évanatcorrecte de la
composante due a la diffusivité thermique dansotenétion des ondulations
peut permettre d’estimer certaines propriétés thpres des couches minces
(diffusivité de surface, concentration d’espéecegifas).
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