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A COMPUTER-CONTROLLED SPUTTERING DEVICE
Abstract

The sputtering technique is one of the most used methods for thin film deposition.
Thismethod presents alot of advantages, but it is ddlicate to put into operation in the case of
thinfilmsof aloys because it is very difficult to control the chemical composition. In order to
solve this problem we have designed and redlized a triode-multitarget-sputtering device
controlled by compuiter.

This equipment is capable of deposing a thin film with a chemica compostion
defined to better than 0.4%. It alows us to control the chemica compostion of a sngle
atomic monolayer. The device congsts of four parts : control of plasma, control of the
deposition rate, fast sequencing of target polarization, and caculation as well as andyss and
correction of sputtering yield.

The deposition rate is obtained by measuring a 16 MHz quartz resonance frequency,
thanks to a counting chain connected to the computer. By usng adigitd vernier device, on the
one hand we have increased the reading rate, in order to value and subtract the temperature
drift of the quartz, on the other hand we have improved the resolution (10 picogramms per
second) which alows usto detect one thousandthof an aomic layer in a counting time of 100
milliseconds. This has been used to perform a dynamic adjustment of the chemicd
composition during the sputtering process, by controlling the target polarization with the
computer.

This equipment has been used for manufacturing bolometric thin films covering avery
large temperature range.
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INTRODUCTION

Ces derniéres années ont vu le développement d'un grand nombre de techniques
originaes pour le dépbt des films minces. La nécessité dinventer de nouvealix matériaux pour
les besoins du traitement de surface, de la micro-éectronique et du stockage de I'information,
a motivé de nombreuses innovations techniques. Parmi toutes ces innovations, les méhodes
de dépbt assigté par plasma sont parmi les plus fécondes, quil sagisse dune smple
pulvérisation cathodique ou de processus plus complexes utilisant par exemple un plasma
réactif. Notre travall de these se Stue précisément dans cette perspective. 1l vise a montrer
gu'une bonne connaissance des mécanismes complexes régissant le processus de pulvérisation
cathodique, I'utilisation des moyens rapides de traitement informatisé du signd en temps réd,
et la mise au point dun détecteur performant de taux de dépét, permettent d'envisager une
médlurgie fine des films minces, en paticulier dans le domaine de la rédisation de films
minces ddliages.

En €effet, la pulvérisation cathodique ddliages offre de nombreuses perspectives.
D'une pat dle permet déendre le domaine de composition des dliages au dela des limites
imposées par les regles de la thermodynamique a I'équilibre, gréce au désordre atomique
introduit par le processus de pulvérisation. D'autre part ele procure une excellente adhésion
du film sur son subdtrat e donne findement acces a des transformations a température
ambiante qui sont rendues possibles par l'origindité des transferts de charge et dénergie au
sein d'un plasmafroid.

Cependant, la complexité des mécanismes de pulvérisation cathodique, dérosion
des cibles et la maitrise des processus d'échange d'énergie dans un plasmafroid, rend difficile
le contrble précis de la composition chimique du film déposé. C'est pour tenter de mieux
comprendre et de maditriser ces mécanismes complexes que hous avons entrepris cette éude
dun dispositif de pulvérisation cathodique. Une andyse systématique des fluctuations de la
compoasition chimique dun film mince déposé par pulvérisation cathodique a éé entreprise.
Les mécanismes dominants ont éé identifiés et quantifiés. Pour chacun d'eux un processus de
correction a &é imaginé, testé puis mis en cauvre. Cette andyse aans permis de concevoir et
de rédiser un dispostif de pulvérisation cathodique a courant continu, triode, ultravide,
multicible, et asservi par un ordinateur qui permet de déposer des films minces dont la
compostion chimique et définie a mieux que quatre pour mille. Ce digpositif a éé utilisé pour
développer un nouveau type de matériau thermométrique film mince, qui permet denvisager la
rédisation d'une matrice de détecteurs bolométriques de tres haute sensibilité,
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Au chapitre | nous présenterons les différentes méthodes de dépét ains que leurs
avantages respectifs. Nous rappellerons briévement les caractéristiques dun plasmafroid aing
gue les mécanismes de trandfert dénergie entre les différents bains thermiques. Une attention
particuliére sera portée & la description des collisonsions/cible ains qualeur conséquence sur
les rendements de pulvérisation cathodique et sur la digtribution angulaire des atomes neutres
gectésdelacible.

Le chapitre Il rapdlerales propriétés piézo-éectriques des quartz et montrera qu'un
accroissement sgnificatif de la senghilité peut ére obtenu en augmentant la fréquence de
résonance du dispositif.

Au chapitre 111, nous décrirons le béti ultra-vide que nous avons développé en
soulignant les aspects qui jouent un réle essentid dans le contrdle de la composition chimique
et son asservissement.

Dans le chapitre IV, nous présenterons d'abord le principe utilisé pour le contrble de
la composition chimique. Nous décrirons ensuite les résultats obtenus aing que son application
alarédisation d'un film bolomérique de trés grande sensihilité. Findement nous présenterons
un dispositif de vernier digital qui permet de mesurer rapidement de tres faibles vaeurs du taux
de dépdt. Cet outil nous a permis de suivre les fluctuations temporelles et spatides du taux de
dépdt et d'en comprendre les origines. Cest la lecture de cet outil danalyse et le pilotage
sfquentiel de la durée de polarisation des cibles par un ordinateur qui condtitue l'articulaion
centrale de ce nouveau dispostif de pulvérisation cathodique assisté par ordinateur.
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Chapitre |

La pulveérisation cathodique

| ntr oduction

Dans ce chapitre nous décrivons d'abord des diverses méthodes utilisées pour la
fabrication de films minces sous vide. Nous décrivons ensuite plus particulierement le principe
de la pulvérisation cathodique en soulignant les avantages et les difficultés rencontrées dans sa
mise en cavre. Nous montrerons que magré leurs nombreux avantages, les méthodes de
dépbt en phase vepeur chimique [1] ne conviennent pas a nos gpplications. Nous
présenterons ensuite les méthodes d'évaporation en montrant qu'dles ne permettent pas la
fabrication de films hors d'équilibre. Finaement nous présenterons les différents dispostifs de
pulvérisation cathodique en montrant que le dispositif triode a courant continu est bien adapté
a notre gpplication. Une attention particuliere sera portée au mécanisme de la décharge
luminescente &fin de bien comprendre les conditions qui permettent 'obtention dun plasma
gtable. Nous rappellerons ensuite les mécanismes de trandfert dénergie entre les différents
bains thermiques et la notion de libre parcours moyen dans un plasma froid. Ces phénomeénes
ans que les mécaniames de trandfert dénergie a l'interface plasmalcible permettront de
préciser les conditions nécessaires au controle de la distribution angulaire des atomes gectés
delacible.

.1 Méthodes générales de dépbt de couches minces

L'appdlation couche mince et réservée a des films dépaisseur micronique ou
submicronique. Les principales méthodes utilisées pour fabriquer des couches minces sous
vide font gppel a la technique de dépbt en phase vapeur chimique (CVD : Chemicad Vapor
Deposition) [1] et de dépbt en phase vapeur physique (PVD : Physca Vapor Depostion)
[2]. Laclassfication des méthodes est présentée sur le schémadelafigure I-1[3].



18 Chapitre| : La pulvérisation cathodique

CvD
— processus chimique E laser CVD
(CvD) plasmaCVD

faisceau d'éectrons
Implantation dions
laser
L processus physique MBE _
PVD ) DC diode
DC triode
RF diode

RF triode

Méthodes générales pour
déposer une couche mince processus thermique

pulvérisation cathodique

Figure I-1 Méthodes générales de dépbt de couches minces sous vide

1.1.1 Dépdbt en phase vapeur chimique ("CVD")

Le dépdt en phase vapeur chimique (CVD) est une méthode dans laguelle le ou les
condtituants d'une phase gazeuse réagissent pour former un film solide déposé sur un subgtrat.
Les composés volatils du matériau a déposer sont éventudlement dilués dans un gaz porteur
et introduits dans une enceinte ou sont placés les subgrats. Le film est obtenu par réaction
chimique entre la phase vapeur e le subgtrat chauffé. Dans certains cas, une éévation de
température et nécessaire pour maintenir la réaction chimique. Le CVD est un domane
interdisciplinaire, il comprend un ensamble de réactions chimiques, un processus
thermodynamique et cinétique, un phénomene de transport [4]. La réaction chimique est au
centre de ces disciplines: dle détermine la nature, le type et les epéces présentes. |l existe
deux types de réacteurs. le réacteur a paroi chaude et le réacteur a paroi froide. Dans le cas
du réacteur a paroi chaude, ce dernier est chauffé directement, ce qui permet d'opérer a plus
faible pression: a peu pres 75 mtorr, pour lesquels des dépbts se produisent bien sur les
substrats, mais auss sur les parois (technique LPCVD : Low-Pressure Chemicd Vapor
Depodition [5]). Dans le cas du réacteur a paroi froide, seul le substrat est chauffé, s bien que
la réaction nest effective quau niveau du subgtrat chauffé ele se produit a presson
atmosphérique. Le principe de cette méthode de dépbt est présenté dans lafigure -2, dansle
cas delaparoi chaude.

A titre dexemple, le dépdt d'un film de tungsténe trés réfractaire peut se faire al'aide
d'une méthode décrite par I'équation suivante :
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WFgaz + 3Hp gaz --------- > Wsolide + 6HFgaz

Cette formule implique que S I'on méange deux gaz WF et Hp, une couche de

tungstene peut étre obtenue. Avec laméhode CVD, il est possible de déposer des matériaux
métaliques, didectriques et composites comme nous le montrons dans les tableaux (1-1) et

(1-2).

chauff
/ @
Enceinte

Substrat

]

N\ chauffage

Entrée gaz
Pompe

Figure I-2 Schéma de principe de dépbt en phase vapeur chimique
(CVD), réacteur a parois chaudes

Laréaction chimique peut ére activée al'aide dun plasma. Cette méthode sappelle
"CVD plasma' ou PECVD (Plasma Enhanced Chemicd Vapor Deposition). Dans ce cas, il y
a création en plus de particules énergétiques [6].
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Matériaux Méthode CVD Température °C
Al 3AICI « 2Al+AICK
Cu CuClz+ Fe® Cu+ FeCl3 500 — 1000
Au 3AuClh ® Au+ AuClg
décomposition dAuCl par chauffage
Ge 2Gel, ® Ge+ Gely 450
décomposition de GeH, par chauffage 400 — 1100
Ti TiCly+ Hy 1100 — 1400
décomposition de Til 4 par chauffage 1200 — 1500
W WFg+ Hy 400—700
WClg+ Hy 600 — 700
décomposition de W(CO)g par chauff. 350 — 600

Tableau (I-1) Matériaux métalliques et diélectriques obtenus par

CVD
Matériaux Méthode CVD Température °C
SizNg SHgt+ NH3 900 — 1050
SiCls+ NH3 1000 — 1500
Al,O3 AlICk+ COy + Ho 800 — 1300
MoSi Mo + SiCh 1100 — 1300
WB WCl3 + BBr3 1400 — 1600
SC SiCly+ CHy 1900 — 2000
TiC TiCly+ CHgt Hy 900—1100
TiCl+ C+ Hy 900—1100

Tableau (I-2) Matériaux composites obtenus par CVD

La fabrication de couches minces méadliques grace a ces méhodes sest
particulierement développée ces dernieres années. Les avantages de ce procédé sont les
suivants : il est facile d'obtenir un assez grand nombre d'déments ou de composés chimiques.
On obtient une bonne qualité des couches, un excellent recouvrement des marches, et une
bonne adaptakilité dans une chaine de production. De plus, dle offre la possibilité de rédiser
des dépbts sAectifs [7], ce qui permet d'éiminer une éape de gravure et de planarisation de
la surface. Les inconvénients sont les suivants : les films sont peu denses, ils sont souvent
contaminés par des gaz tres réactifs issus de la réaction chimique (hydrogéne, fluor, chlore...),
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tous les matériaux ne peuvent étre deposes par CVD, et le systeme de dépdt est une mise en
cavre relativement lourde. Cest pourquoi ce type de procédé n'a pas éé retenu pour
fabriquer notre couche mince bolométrique.

1.1.2 Dépbt en phase vapeur physique ("PVD")

Le dépdt en phase vapeur physique (PVD) présente beaucoup d'avantages par
rapport au dépdt en phase vapeur chimique, par exemple les films sont denses, le processus
es facileacontroler et il n'y apas de pollution.

1.1.2.1 L'évaporation

Cette méthode consste smplement a évaporer ou a sublimer le matériau a déposer
dans un creusat sous vide en le chauffant a haute température. Le matériau évaporé et
dépose par condensation sur le substrat a recouvrir et une couche est formée sur le subgtrat. 1
exige pluseurs méthodes pour chauffer le matériau : al'aide d'un filament réfractaire par effet
Joule, al'aide d'un faisceau d'éectrons intense et énergétique, typiquement 5a 10 KeV [5] ou
al'ade dun laser. Le premier sert a I'évaporation de matériau facile a fondre et le deuxieme
sert a l'évaporation de matériaux réfractaires. La vitesse de dépbt dépend de la température
de la source, de la distance entre le creuset et le substrat mais auss du coefficient de collage
des espéces évaporées sur le subdtrat. Elle varie classquement de 1 nanométre par minute a
10 micrométres par minute. Le schéma de principe est présenté sur lafigure |-3.

L'évgporation est la méthode la plus smple car il n'est pas nécessaire dinjecter un
gaz pour créer un plasma, dors que les autres méthodes PVD ont besoin du plasma comme
intermeédiaire. Cependant, certains problémes spécifiques al'évaporation exigtent: il et difficile
de déposer des matériaux tres réfractaires ou a faible tenson de vapeur. Cette méhode ne
permet pas de maitriser facilement la composition chimique dans le cas dun dliage par suite
dun effet de didtillation du composant le plus volatl. Les couches peuvent ére auss
contaminées par réaction avec le creuset, avec le filament et surtout par le dégazage des
parois induit par I'échauffement ou le bombardement des dectrons. Dans le cas de
I'évaporation par faisceau d'éectrons, les rayons X mous émis peuvent ére a l'origine de
défauts crigtalins [8].

L'évgporation reste toutefois une méthode particuliérement gppréciée car dle
conduit a I'éaboration de matériaux trés purs et d'autant plus purs que la presson pendant le
dépdt est fable. La presson dans les systémes d'évaporation classques demeure le plus
souvent inférieure a 106 torr  pendant le dépot et ele est particulierement basse dans les
systémes d'épitaxie par jets moléculaires (EJT, ou "MBE"). Cependant elle ne convient pas a
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la fabrication de films hors d'équilibre thermodynamique pour lesquels nous devons faire appel
aune méthode utilisant un bombardement ionique.

Pompe vl

N
vy . .
— m Faisceau
— d'dectrons

Figure I-3 Schéma de principe d'un systeme de chauffage par un
faisceau d'éectrons

[.1.2.2 L'ablation laser

Cette technique a éé proposée par I'équipe de Bell Core [9] et rapidement
appliquée par dautres groupes. |l sagit encore d'une évaporation sous vide, I'énergie éant
apportée par I'impact d'un faisceau laser de puissance éevée, typiquement laser eximere ou
lasr YAG. Un avantage consdéable et de pouvoir utiliser des cibles de trés petites
dimensions, |'ablation se produisant sur une surface de quelques millimétres carrés.

En fait, le processus dablation-dépbt et plus complexe, puisquil se forme
locaement une " plume " de plasma et que les particules ectées ne sont pas en équilibre
thermodynamique. Cette méhode présente 'avantage de ne nécessiter aucune source
thermique polluante a l'intérieur de I'enceinte, ce qui est un avantage tres significatif pour les
dépdts effectués dans un environnement ultravide.
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1.1.2.3 Lapulvé&isation cathodigue

Les systemes de pulvérisation cathodique bénéficient d'une tres grande popularité en
milieu industrid. 1ls sont moins performants que le procédé CVD au niveau du nombre de
couches traitées smultanément et de la vitesse de dépbt, mai's incontestablement, ils sont plus
samples a mettre en ocauvre et ils permettent le dépbt de nimporte quel matériau solide a
température ordinaire, surtout des matériaux difficiles a évaporer. Bien entendu, on ne peut
pas pulvériser les solides organiques peu stables a cause de I'augmentation de la température.
Les polyméres, qui possedent de trés longues chaines moléculaires, ne peuvent pas ére
pulvérises non plus. Les matériaux trés volatils posent souvent des problemes de déficience
conduisant a des films non stoechiométriques a cause du systeme de pompage. Ces mémes
effets sont observés dans le cas de laméthode d'évaporation.

La pulvérisation cathodique connat un grand succés dans le domane de
I'daboration des métaux et des diéectriques. Elle a donné lieu a de nombreuses publications
[4].

En pulvérisation cahodique nous didinguons la pulvérisaion smple e la
pulvérisation réective. Dans la pulvérisation smple l'amosphere de la décharge est
chimiquement neutre, c'est-a-dire que I'on produit un vide de 106 torr. On injecte enslite le
gaz d'argon pur pour créer le plasma. Dans le cas de la pulvérisation cathodique réactive
I'atmosphere du plasma est réactive, cest-a-dire que I'on introduit un certain pourcentage de
gaz actif dans I'argon, par exemple de I'oxygéne O, ou de I'azote Np. Dans chacun de ces
cas, lacible peut étre condtituée d'un dément smple ou bien dun compose. 1l exigte différents
types de systemes de pulvérisation cathodique, suivant le mode de création du plasma ou la
nature de la cible (conductrice ou isolante) : diode a courant continu, triode a courant continu,
ou haute fréquence. Nous décrirons ces méhodes de pulvérisation cathodique dans le

paragraphe suivant.

|.2 M éthodes de pulvérisation cathodique

La pulvérisation cathodique et un phénoméne d'§ection des particules a partir de la
surface dun matériau, lorsque celui-ci est bombardé par un flux de particules énergétiques. Le
schéma de principe de la pulvérisation cathodique diode est présenté danslafigure -4 :
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Figure I-4 Schéma de principe de la pul vérisation cathodique diode

Ces particules sont générdement les ions dargon Art du plasma, accdérés dans le
champ éectrique de la cible, portée a une tenson négetive par rapport a celle du plasma. Les
particules pulvérisées sont en général dectriquement neutres. Elles sont diffusées dans toute
I'enceinte. Un certain nombre dentre elles sont recueillies sur un support gppelé subgtrat,
placé en face delacible, et sur leque dles forment une couche mince. Donc le plasma, gppelé
auss la décharge luminescente, et la base de la pulvérisation cathodique. Afin de bien
comprendre la décharge luminescente, nous alons anadyser les mécanismes mis en jeu dans la
pulvérisation cathodique diode car il sagit de la méhode la plus Smple mais auss la plus
ancienne pour créer une décharge luminescente.

|.2.1 La pulvé&risation cathodique diode en courant continu

1.2.1.1 Description du dispositif

Un dispositif de pulvérisation cathodique diode [10] est décrit sur lafigure 1-5. Ce
dispositif est composé d'une enceinte a vide ol régne une pression résiduelle inférieure a 103
torr, dans laguelle ont été disposées deux éectrodes planes, cathode et anode, distante de
quelques centimetres. La cathode froide, sur laquelle le matériau a pulvériser est fixé, est reliée
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au pble négatif dun générateur de tension de quelques kilovalts. L'anode, sur laquelle se
trouve |le subgirat, est reliée alamasse.

| + Anode
| (Substrat)

— Plasma

- Cathode
(Cible)

Figure I-5 Le systeme de pulvérisation de type "diode"

1.2.1.2. Ladécharge |luminescente [6]

Apres avoir fait le vide dans I'enceinte, on laisse remonter la pression jusqu'a environ
101 ou 102 torr en introduisant un flux contr6lé dargon et en gardant un pompage
dymanique pour maintenir une circulation de gaz pur. |l apparait une décharge luminescente
entre les éectrodes lorsque une haute tension est gppliquée entre celles-ci. La décharge et
auto-entretenue gréce a I'émisson d'éectrons secondaires. Quelle est l'origine de cette
décharge luminescente ? Nous I'expliquerons en présentant la courbe courant-tension entre
ces deux éectrodes décrite sur lafigure I-6.

1.2.1.2.1 Ladécharge obscure

Lorsgu'une tension est gppliquée entre les deux éectrodes, les ions et les éectrons
présents dans I'enceinte se déplacent et forment un courant sous I'action du champ éectrique.
Le courant augmente trés lentement avec la tension car lorsque la tension gppliquée et
inférieure & 600 valts, il n'y apas assez d'énergie pour ioniser de nouvelles particules. Donc la
densité de courant reste congtante dans la gamme de 1016 4 10-14 ampére/cn?. Dans ce cas,
un courant circule entre les deux éectrodes maisil n'y a pas de luminescence. C'est la zone
AB delafigure I-6. Cette zone sappelle la décharge obscure.
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|.2.1.2.2 Ladécharge Thompson

Quand la tension appliquée et supérieure a 600 volts, la vitesse des éectrons
saccroit. Le courant croit car la collison entre les électrons et les atomes neutres n'est plus
dadtique. L'é@ectron possede dors assez d'énergie cinétique pour ioniser I'atome d'argon. Les
éectrons primaires et secondaires continuent a étre accélérés par le champ éectrique, ce qui
provoqgue de nouvellesionisations. C'est lazone BC dela figure I-6.

A F
—~ 600 |_
3 B C\
c
(@]
7))
& 300 |- D E
A G
0] | | | | | | -
102 1018 107 1010 1070 102 1

densité de courant ( Alcr?)
Figure I-6 La courbe tension-courant entre les deux éectrodes lors d'une
décharge luminescente dans un dispositif de pulvérisation cathodique diode

1.2.1.2.3 Ladécharge luminescente normale.

Au-dda du point C, le courant augmente soudainement et la tenson diminue. Cest
la zone de trandtion CD, suivie de la zone DE ou il gpparait une décharge luminescente
normae. L'émisson d'dectrons et dions est provogquée par la collison des éectrons sur les
atomes neutres. A ce moment, la décharge luminescente se maintient méme avec une tenson
tres faible. Aprés le point D, I'intensté du courant ne dépend que du matériau de la cathode
et de saforme géométrique, du type de gaz et de sa pression. L'intensité du courant croit avec
lapresson dans ce régime de la décharge luminescente normale. S la surface de la cathode a
une forme concave, l'intensité du courant peut ére quelques dizaines de fois plus grande que
celle dune cathode plate et lisse.

La zone cathodigue et le siége dune trés forte concentration en ions positifs qui se
déplacent, toutes choses égaes par alleurs, beaucoup moins vite que les éectrons. Partout
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alleurs, les deux dendtés spatides pogtive et négative ont le méme ordre de grandeur et se
neutralisent respectivement sauf au voisnage de I'anode ou il y a une concentration
déectrons. Aing, chaque éectrode est entourée dune sorte de "gane' dions de dgne
contraire a celui de sacharge. A l'intérieur de cette gaine (ou les charges d'espace sont d'un
seul signe), les conditions sont tres semblables a celles qui existent dans une diode ordinaire a
cathode émettrice.

Dans la zone DE, l'intengité du courant est encore faible car la chute cathodique
reste condante tant que la gaine cathodique luminescente ne recouvre pas completement la
surface de la cathode. Afin de disposer dun fort courant anodique, la pulvérisation
cathodique fonctionne dans la zone EF ou I'on observe le régime de la décharge luminescente
anormae.

[.2.1.2.4 Ladécharge luminescente anormale.

Dans le régime de la décharge anormde (zone EF), la surface de la cathode est
complétement recouverte. Dans cette zone, S 1'on augmente le courant au-dela du point E, la
tenson augmente. La chute de potentiel de la cathode dépend de I'intensité du courant et de
la presson du gaz parce que dans la décharge luminescente normae, quand le courant
saccroit au-dela d'une certaine vaeur, la luminescence remplit toute la région de la cathode.
S le courant augmente encore, les couches dions au voisnage de la cathode ne peuvent
sétendre, ceci diminue la distance entre la cathode et les couches dions d, (voir le
paragraphe 1.2.1.3). En conséquence il faut augmenter la chute de potentiel de la cathode
pour que les ions aient une plus grande énergie de bombardement de la cathode. Ceci produit
beaucoup d'dectrons secondaires ce qui augmente le courant. Pour un gaz e un matériau
donné, la tenson ddlumage V ne dépend que du produit de la presson du gaz P € la
distance D entre les deux éectrodes : V= PD. Cette relation sappelle la loi de Paschen
comme indiqué sur lafigure I-7.

P

Tension d'allumage

Figure 1-7 Courbe de Paschen
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Sur lafigure I-7, on trouve que la tenson d'dlumage passe par une vaeur minimum.
S lapression et trop basse ou s |a distance entre les éectrodes et trop petite, les éectrons
secondaires ne peuvent pas provoquer de collision ionisante avant de rgoindre I'anode. S la
pression et trop haute ou s |a distance entre les @ectrodes est trop grande, les ions produits
par choc peuvent perdre leur énergie a cause des collisons indagtiques. Ces ions ont dors
une énergie trop faible pour provoquer I'ionisation d'éectrons secondaires au contact de la
cathode. Dans la plupart des dispostifs de pulvérisation cathodique, il vaut mieux que le
produit PD soit a droite de la tenson minimum ddlumage. Dans les digpostifs ou la distance
entre les dectrodes est petite, il faut augmenter lapresson afin de provoquer le démarrage de
la décharge luminescente.

Pour déposer un film uniforme, la pulvérisation cathodique doit ére rédisée dans
une condition de décharge luminescente anormae pour que la surface de la cathode puisse
étre couverte completement afin de couvrir le subgtrat uniformément. C'est I'ensemble de ces
contraintes qui nous a amené a développer un digpostif origina ddimentation anodique a
régulation du courant.

1.2.1.2.5 Ladécharge luminescente d'arc.

S l'on travaille en régime de décharge luminescente anormade, une augmentation du
courant risque de trandformer la décharge luminescente anormae en décharge luminescente
darc. Latenson entre les deux éectrodes sabaisse dors brutaement et le courant augmente
rgpidement comme sil y avait un court-circuit entre les deux dectrodes. En effet, la décharge
darc provoque I'émission d'une grande quantité d'éectrons a la surface de la cathode. Ceux-
ci provoquent alafois desionisations et des recombinaisons dans les couches ioniques, ce qui
fat digparditre la chute de potentid de la cathode: c'est le court-circuit. La décharge se
concentre dors dans la zone entourant la cathode. Cette brutale augmentation de courant peut
ére a l'origine de la destruction de la cathode & du circuit ddimentation éectrique. Le
contréle du courant par un dispositif éectronique doit donc étre concu de maniére a supporter
ce régime de court-circuit. Comme nous le verrons dans le chapitre |1l c'est I'une des
difficultés que nous avons rencontrée dans la rédisation de |'dimentation anodique.

1.2.1.3 Lesdifférentes zones de la décharge luminescente

Les différentes zones de la décharge luminescente sont décrites danslafigure 1-8(a).
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CathodE ﬂ Anode
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1— zone obscure dAston 2— zone luminescente cathodique
3— zone obscure de Crooke  4— zone luminescente négative
5— zone obscure de Faraday =~ 6— zone colonne positive

7— zone luminescente anodique 8— zone obscure anodique

Figure |-8 (a) Les différentes zones de la décharge luminescente

La formation de ces zones peut étre expliquée de la maniere suivante : au début, la
tenson gppliquée entre les deux dectrodes est faible, les quelques dectrons émis par la
cathode provoquent I'ionisation des atomes. Donc tout pres de la zone cathodique se forme
une zone obscure dAgton. Dans un systéme diode ou il n'y a pas de filament  pour émettre
des dectrons, la zone dAston est large et dans un systéme a cathode chaude, comme celui
gue nous utiliserons, cette zone est éroite. A droite de la zone obscure dAston se Situe une
zone brillante. C'est la zone luminescente de la cathode car |es ectrons accd érés provoquent
I'excitation des aomes et ces aomes excités émettent un rayonnement lumineux : la
"luminescence cathodique’. S les dectrons sont encore accdérés par un champ dectrique, ils
provoquent I'ionisation par le choc inéagtique sur les atomes neutres. Dans cette zone, lesions
positifs qui viennent de la zone luminescente négative e qui possedent  une fable vitesse,
peuvent se recombiner avec les éectrons en provoquant la luminescence.

Aprés avoir traverse la zone luminescente, les éectrons sont accélérés. |Is ont donc
des difficultés & se recombiner avec lesions, et donc ils traversent une zone sans luminescence
: c'est lal'origine de la zone obscure de Crooke. Quand ces éectrons quittent cele-ci, ils ont
acquis une énergie suffisante pour provoquer des ionisations.

Par suite de la vdeur devée de leur masse, les ions se déplacent lentement vers la
cathode. Ils forment une charge d'espace qui Saccumule dans cette zone. C'est pourquoi c'est
dans cette région que seffectue la plus grande partie de la chute de potentid. Parce que la
densité desions est tres forte, les éectrons vont perdre une grande partie de leur énergie par
suite des chocs indlagtiques avec les ions. Dans cette zone, il y a donc une grande probabilité
de recombinaison des éectrons avec les ions, ce qui provoque la luminescence négative.
Aprés avoir traverse la zone luminescente négative, la plupart des éectrons ont perdu leur
énergie et seule une faible proportion d'entre eux peut sortir de cette zone.
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Figure -8 (b) L'évolution des parametres entre les deux électrodes

Ces dectrons sont accéérés progressivement aprés avoir passe la zone obscure de
Faraday et provoquent lionisation par choc avec les atomes. Parce que cette quantité
ddéectrons et tres faible, ces ions ne peuvent former une charge d'espace dense, donc le
reste de la décharge est quasiment équipotentielle. L'évolution du potentiel est présentée sur la
figure1-8 (b).
Une présentation smplifiée du principe de la décharge luminescente entre deux éectrodes est
présentée sur lafigure 1-9. C'est donc dans la zone obscure de Crooke que les ions, formés
dans le plasma par choc avec les électrons, sont accdérés. En fait, comme nous le verrons
plus loin, seule une tres faible proportion des atomes d'argon est ionisée: environ un pour dix
mille. Cesions bombardent |a cathode avec une énergie de plusieurs kilo-éectron-volts (keV)
provoquant I'gection des atomes de la cathode. S I'on désire modifier la direction incidente
des ions bombardant la cathode, il faudra donc agir a son voisinage, dans la zone de Crooke.
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Avant éablissement de ladécharge En régime de décharge
Figure 1-9 Principe de la décharge luminescente entre les deux
électrodes
1.2.1.4 Géométrie des éectrodes

La distance entre les éectrodes doit étre optimisée. En effet, 5 la distance est trop
grande, la décharge est concentrée au centre de ces deux éectrodes ; cela provoque le
bombardement exclusif du centre de la cathode. S la distance est trop petite, la décharge est
dispersée, ce qui provoque un bombardement séectif du bord de la cathode ; dans ces deux
cas, I'homogeénéité du film et mauvaise. En générd, cette distance doit &re comprise entre
quelques centimétres et quelques dizaines de centimétres. Dans tous les cas, il faut prévoir le
refroidissement de la cathode car la dissipation d'énergie résultant de I'impact des ions peut
provoquer lafusion de cdlle-ci [6].

On peut placer I'enceinte dans un champ magnéique. Ce champ tend dors a
locdiser le plasma par suite de I'action de la force de Lorentz sur les particules chargées. On
peut aing augmenter la densité du plasma au voisinage de la cible, ce qui permet d'accroitre
I'efficacité du dispogtif. Cest and que la pulvérisation cathodique est utiliste pour la
fabrication de films minces. Comme nous le verrons par la suite c'est cette propri€été que nous
avons tenté dutiliser pour éudier la distribution spatiale du taux de dépbt dans notre dispositif
de pulvérisation cathodique assisté par ordinateur.
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1.2.1.5 Decription d'un plasmafroid

L'effet d'une décharge éectrique dans un gaz est la production d'un gaz ionisé, ou
"plasma ", contenant des ions, des éectrons et des particules neutres. Le plus souvent ces
particules sont dans des éats excités, avec des denstés respectives Nj, Ne e N [11].
L'ensemble est dectriqguement neutre, Cest-a-dire que la densité des ions N; et égde a la
densité des éectrons N, comme indiqué danslafigure 1-10.

-0+ 0 + - o0+-0+ -0+ -0
+0-0-+4 0-+0-+4 0-+ 0 - +0 Pasma
O-+0+-0+-0-+0-+0+ - +

0 Atomes neutres
- Electrons négetifs
+ lons pogtifs

Neutres: Masse M, =6,6.1023 g
Température T,, =20° C =293 K @1/40 eV
vitesse moyenne a =400 m/s

lons: Masse M;=6,6.1023 g
Température T; =500 K ~ 0,04 eV
vitesse moyenne ¢; = 520 /s

Electrons Masse Me=9,1.10-28 g
Température Te =23200K ™ 2 eV
vitesse moyenne ¢, = 950 kim/s

Vitesse moyenne des particules c= gSK—BTQl/Z

epM g

Figure1-10 Le plasma et ses paramétres [ 12]

La neutraité dlectrique, qui résulte des forces éectrodtatiques liant les especes
chargées, et rédisee en moyenne sur une échele appeé la "longueur de Debye' De. Que

représente cette longueur ? Considérons une charge g au sein du plasma. Sur une distance
égde alalongueur de Debye D, €le se trouve entourée d'un certain nombre de charges de

Sgnes opposes qui tendent a neutraliser son champ coulombien : cest I'effet d'écran de



Chapitre| : La pulvérisation cathodique 33

Debye, observé dans les dectrolytes [11]. On peut montrer quil devient effectif sur la
longueur Dg, définie par laformule suivante :

enkprT.
De = /—0 B . (I-1)
NeQe
ou:

ep et la congante didlectrique du vide

kg est la constante de Boltzman: 1,38.1038 JK,

Te et latempérature d'éectron (Te=23200 K ™ 2 eV),

Ne et la densité des dectrons (en cn3), ge est 1a charge de I'dectron (en coulombs).

Son ordre de grandeur se cacule par laformule pratique :

De=69 | el -743 | TeY)
Ne(cm®) Ne(cm™3)

Pour une pression de 7,5.104torr, la densité d'électron N est égale a 2,6.10%cm3,
avec Dg=0.2 mm.

La neutraité éectrique n'existe donc qu'a une échelle d'observation supérieure a De.
Un cdcul smple montre dailleurs que pour s&parer un dectron d'un ion sur une distance égde
a De, I'énergie dépensée contre la force de rappe éectrostatique est de l'ordre de I'énergie
thermique kgTe. Cest-a-dire que I'agitation thermique des éectrons ne peut provoquer la
separation des charges que sur une distance inférieure a De. En revanche, bien que les
particules de chacune des especes soient a I'équilibre thermo-dynamique, les especes
différentes ne sont pas al'équilibre thermodynamique entre dles, mais dans un &at sationnaire
pour lequel les trois especes de particules ont des températures Te, Tj et T, différentes
[13,14]:

Te = 23200 K
T; = 500 K
T, = 293K

Ces vaeurs typiques de la température ont éé cal culées d'gpres la formule ci-dessous.

%ijj2= ngTj i=ien) (1-2)

ol M est lamasse de I'espece],
Tj est latemperature absolue de I'espece |,
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Vj et lavitesse de I'espece | .
Comme l'indique la formule (1-2), latempérature Tj de I'espece j de masse M; est
déterminée par laregle de |'équipartition de I'énergie.

1.2.1.6 Leslimites du dispostif "diode"

Le systeme de pulvérisation cathodique DC diode présente I'avantage d'ére trés
smple & mettre en cavre. Son inconvénient maeur et lié a la nécessité dutiliser une vaeur
éevée de la pression (101 ou 102 torr ) pour entretenir une décharge stable [10]. En effet
aux pressons éevées, on obsarve dans les films déposés la présence en quantité non
négligeable dimpuretés, en provenance principaement :

— du gaz de bombardement, par exemple de I'argon occlus dans les couches,

— de I'atmosphere résidudlle ; par exemple de la vapeur d'eau, de I'oxygéne ou des molécules
organiques, qui ne peuvent ére totdement diminés du fat de la fable dynamique de
pompage dans la gamme de pression considérée.

La présence dimpuretés dans I'enceinte se fait dautant plus ressentir au niveau des
couches que, par suite du phénomeéne de rétrodiffusion des particules pulveérisées, les vitesses
de dépdt sont relativement faibles : toujours inférieures a quelques micrometres par heure. Cet
ancien procédé est donc peu performant.

|.2.2 Lapulvérisation cathodigue haute fréguence [4,12]

Le dispositif haute fréquence présente la méme structure que la pulvérisation diode
DC, mais on remplace le champ éectrique continu par un champ éectrique dternatif a haute
fréguence de I'ordre du mégahertz (1 kV créte a créte). On peut aind maintenir la décharge
jusqu'a une pression inférieure a 103 torr. S I'on gjoute un champ Magnétique continu au
champ dectrique haute fréguence, on peut maintenir une décharge stable jusqu'a quelques 10-
4torr .

Ceci est un avantage consdérable car le libre parcours moyen des molécules
gazeuses est d'environ 50 cm (voir le paragraphe 1.3.1.1). La plupart des atomes gectés dela
cible ne rencontreront pas les molécules du gaz résidud. L'avantage essentiel du procédé est
de permettre la pulvérisation de nimporte quel matériau, qu'il soit conducteur ou isolant [22],
car dans des systémes a courant continu les charges éectriques des ions bombardant la cible
saccumulent a sa surface. Elles y créent un champ éectrique qui repousse lesions du plasma,
ce qui apour effet de réduire considérablement I'efficacité de la pulvérisation. Pour éviter cela,
on choigt dutiliser un plasma haute fréquence. Dans le cas du systéme triode, on gpplique une



Chapitre| : La pulvérisation cathodique 35

tenson haute fréguence a la cible. On dimine de cette maniere, d'une dternance a l'autre, les
charges qui ont tendance a sy accumuler.

Congdérons par exemple une plaguette de saphir placée sur un conducteur porté a
un potentiel haute fréquence. Lorsque ce conducteur et porté a un potentiel négatif par
rgpport au plasma, il attire lesions qui pulvérisent le saphir jusqu'a ce que les charges positives
aingd agpportées créent un potentiel éga et oppose au potentiel du conducteur. La pulvérisation
sarréte alors puisgue l'attraction des ions et compensee par le potentiel des charges a la
surface du sgphir. S maintenant, nous inversons la polarité du conducteur, celui-ci va attirer
les dectrons présents dans le plasma. Ces dectrons en saccumulant sur la cible vont
neutrdiser la charge positive, autorisant aind de nouveau l'atraction des ions au cours de
I'dternance suivante.

Une des gpplications les plus fréquentes de cette méthode est la rédisation de films
multicouches isolant-conducteur avec des machines équipées de pluseurs cibles haute
fréquence. Ces machines sont utilisées pour la rédisation de condensateurs en couches
minces. Les vitesses de dépdt obtenues gréce a ce procédé sont directement proportionnelles
ala puissance appliquée sur lacible ; le courant ionique est [ui auss directement proportionnel
a la puissance dissipée dans la cible. Ces procédés nécessitent I'utilisation de générateurs
haute fréquence de puissance, de dispositifs d'adaptation dimpédance de cible, et de toute la
technologie propre aux ondes haute fréquence. Par suite, ils sont relativement lourds a mettre
en cawvre. Cest pourquoi nous avons préeféré utiliser un systeme fonctionnant en courant
continu puisque notre projet ne concerne pas la pulvérisation de matériaux strictement isolants.

|.2.3 La pulvérisation cathodique triode

Dans les procédés diode DC ou haute fréquence, le plasma est produit au moyen
d'une décharge a cathode froide. Ce procédé de production des ions exige I'utilisation de
tensons reativement élevées ce qui est un inconvénient dans certains cas. De plusil n'y a pas
asez d'éectrons pour ioniser le plasma Dans le systeéme de pulvérisation cathodique DC
triode, présenté dans la figure I-11, on produit la décharge au moyen d'éectrons émis a partir
d'une cathode chaude et accdérés dans un champ éectrique crée par une anode qui est un
cylindre porté a un potentiel d'environ +150 volts. Ces éectrons provoquent I'ionisation d'une
faible fraction des particules du gaz, un sur dix mille, se trouvant entre ces deux éectrodes.
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Substrat
| |
+
Filament '
Plasma Anode
|
Cathode
Cible

Figure 1-11 Schéma de principe du systeme triode

La cathode est un filament de tungsténe chauffé par effet Joule a une tempéreture de
I'ordre de 2500 °C. La densité J du courant d'éectrons §ectés de la surface du filament est

donnée par laformule (1-3) :

EX
kgT

Je = ATZ exp(- ) (A (1-3)

ou: Aestlaconstante déection
T et latempérature absolue (kelving)
Ex=0cV et letravail de sortie du matériau §ectant les éectrons (eV)

Un champ magnétique superpose au champ édectrique permet dalonger les
trgjectoires dectroniques en les spirdant et daugmenter aind leur probabilité dionisation par
choc. Ce champ magnétique a égdement pour effet de concentrer le plasma dans la zone
centrale de l'enceinte. L'ensemble congtitué par le filament, I'anode et la bobine générant le
champ magnétique, est un dispogtif générateur de plasma indépendant de la cible et du
subdtrat. Le potentid de la cible nayant aucune influence sur le maintien de la décharge, on
pourra se contenter de tensions faibles (500 a 1500 volts ou moins), ce qui annule les risques
de claguage. Cette indépendance de la cible par rgpport au plasma fait que I'on pourra
déplacer la cible au-dessus de I'anode ou lui donner n'importe quelle forme (ce qui n'est pas le
cas avec des procédés diodes). Le substrat lui auss peut étre déplacé a volonté et se
présenter sous n'importe quelle forme.



Chapitre| : La pulvérisation cathodique 37

Dans le systéme triode, la décharge peut étre entretenue a une pression plus faible
que dans le montage DC diode : de I'ordre de 10-3a 104 torr, ce qui est un avantage du point
de vue de la contamination des couches par le gaz utilisé pour former le plasma. De plus, ce
systéme présente une tres grande souplesse dutilisation : la cible, indépendante du plasma, et
bombardée a des énergies faibles, ce qui n'est pas le cas dans le systeme diode.

|.3 Description des mécanismes mis en jeu lors de la pulvérisation
cathodique

Comme nous I'avons vu au déout de ce chapitre, le mécanisme de notre systeme de
pulvérisation cathodique triode DC est e suivant : une cathode chaude émet des dectrons
gréce a un filament de tungstene qui supporte une tres haute température de 2500°C. Ces
électrons sont accélérés par un champ éectrique créé par une anode de +150 volts. En
voyageant vers |'anode, ces éectrons percutent des atomes du gaz d'argon de I'enceinte. Le
gaz dargon et ionise et crée le plasma par e choc des éectrons. Des ions positifs du plasma
du gaz d'argon Ar*, qui sont des particules énergétiques vont bombarder la surface de lacible
mise a un potentiel de -1500 volts par rapport a celui du plasma. Des atomes de la cible sont
g ectés dans toutes les directions sous vide et déposés sur un substrat. Parmi ces processus,
nous voulons décrire ici e mécanisme de créetion du plasma et comment lesions dargon Art
bombardent la surface de la cible car ce sont des processus trés importants pour la
pulvérisation cathodique.

|.3.1 Création du plasma-interaction entre |'éectron et la molécule du gaz

D'apréslaloi dAvogadro [12], il existe 35 molécules gazeuses dans un volume de 1
mm cube a 10-3torr et 0°C comme indiqué sur lafigure 1-12

,{ <M
lpum /¥

s A

lpum

Figurel-12 1 um cube contient 35 molécules gazeuses a la pression de
10-3torr.
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Donc notre enceinte de 17 litres environ, on peut dénombrer 2,3.1016 molécules a 7,5.104
torr et 20 °C. La vitesse moyenne des molécules dargon a 20 °C est d'environ 400 m/s, cdle
des ions d'argon est de 520 nvVs et celle des dectrons est de 950 km/s (voir paragraphe
1.2.1.6). On voit ici que la vitesse des électrons est beaucoup plus grande que celle des ions,
et donc que la température des éectrons est beaucoup plus élevée que celle desions, comme
cdaes indiqué par laformule (1-2) .

Les dectrons émis par le filament et accdérés dans le champ éectrique crée par
I'anode ont une certaine probabilité d'entrer en collision avec les molécules d'argon congtituant
le gaz de basse pression contenu dans I'enceinte. Quatre processus conduisent & des échanges
dénergie entre les dectrons et les molécules gazeuses dargon : ionisation, recombinaison,
excitation et relaxation. Nous nous intéresserons plus particulierement ala formation desions,
c'est adire l'ionisation et I'excitation, puisque seules ces particules chargées sont sensibles a
I'action du champ éectrique de la cible qu'dles bombardent.

Avant de décrire le mécanisme de collisons entre I'dectron et la molécule du gaz,
nous présentons d'abord un rappel sur la notion de libre parcours moyen dans un plasma

1.3.1.1 Libre parcours moyen |

Le tableau (I-3) présente les vitesses moyennes caculées en utilisant la formule (1-2)
pour une s&riedegaz :

Gaz He | H2 [H20 [N2 |O2 |Ar |CO |CO2 | Hg
Vitessemoyenne | 1200| 1700| 570 | 450 | 430 | 380 | 450 | 360 | 170
al5°C,enm/s

Tableau (I-3) Vitesses moyennes pour différents gaz

Ce tableau montre que les vitesses moyennes pour la plupart de gaz sont plus
grandes que la vitesse de son (environ 340 m/s). Mais pourquoi en redité les molécules de
gaz ne se dispersent-elles pas auss rgpidement que I'indique la vitesse moyenne calculée ? Par
exemple, quand on ouvre une bouteille d'éther, son odeur N'est pas transférée immediatement
quelques metres plus loin. 1l faut attendre un certain temps pour condater le trandfert [15].
Cette contradiction a été résolue historiquement par Clausius en introduisant le concept de
libre parcours. Le libre parcours est la distance parcourue par un atome d'un gaz entre deux
collisons avec les atomes de ce méme gaz. Comme gpres chaque choc, |a direction de son
mouvement peut étre changée, satrgectoire est chaotique comme l'indique lafigure I-13.
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Figure 1-13 Trajectoire en ligne brisée décrivant le libre parcours
d'une molécule.

Le processus de collision est déatoire. Une valeur moyenne de ce libre parcours est
cdculée, il sagit du libre parcours moyen. La formule (1-4) en donne I'expression pour les
molécules dun gaz de diamétre d a pression P et atempérature T.

kgT

| =B
\2pd?P

= 2,331* 100 dTTP(encm) (1-4)

kg et la constante de Boltzman 1,38 10-38 Jk,
T est latempérature absolue (en kelvins)

P est lapression (en torr)

d est le diamétre de molécule (en cm)

En effet, supposons que la diametre de la molécule soit égdl & d. Prenons la
direction du mouvement du centre dune molécule choise comme axe, prenons d comme
rayon, on congruit aors le cylindre de longueur v, ou v et la vitesse de la molécule comme
présenté sur lafigure 1-14.

Les molécules dont le centre se trouve dans le cylindre doivent étre percutées
pendant I'unité de temps. Le nombre moyen de collison dune molécule avec les autres
molécules pendant I'unité de temps sappelle la probabilité de collison, y ' (ou n ext la densité
de molécule) :

y'=npd2v
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L'on conddére ici que les autres molécules ne bougent pas, e on néglige la
digribution de la vitesse des molécules. S I'on en tient compte, on trouve dors que la
probabilité de collisony sécrit :

y =4/2 npd2v

Figurel-14 Schéma simple pour calculer le nombre de collisions entre
des mol écules identiques.

Lalongueur du cylindre v divisée par la probahilité de collison y dansle cylindre est
la distance moyenne entre les chocs, c'est-a-dire le libre parcours moyen |

\Y; \Y; 1

"y 2npd®d 2npd?

En posant P = nkgT , on retrouve laformule (1-4).

S la presson sabaise, la densté du gaz diminue, cest-a-dire que la probabilité
pour un atome de rencontrer les atomes du gaz résidud diminue, dorsle libre parcours moyen
sdlonge. Par contre s la pression sééve, le libre parcours moyen diminue.

Par exemple, pour une molécule d'argon dont le diamétre d est égal a 3,68.108 cm,
pour une pression de P=10-3 torr et pour une température T=300 K, nous obtenons une
vadeur de | égde a 51 cm. Le tableau (I-4) ci-dessous nous montre I'évolution du libre
parcours moyen avec lapression.



Chapitre| : La pulvérisation cathodique 41

Pression (torr) lpm | (cm)
103 5

102 0,5

101 0,05

1 0,005

Tableau (1-4) I'évolution du libre parcours moyen avec la pression.

On voit clairement que dans la gamme de pression que nous utilisons (P= 10-3 torr),
le libre parcours moyen sera de |'ordre de lamoitié de la distance cible/substrat.

Laformule (I-4) donne la vaeur du libre parcours moyen entre deux chocs pour les
molécules dun gaz. Quand le libre parcours moyen est plus grand que la dimension de
I'enceinte L, cette formule indique que la molécule percute | /L fois la paroi avant de
rencontrer une autre molécule. Par exemple, S la distance de I'enceinte L est égde a 10
centimétres et la pression de I'enceinte est égale a 10°6 torr, le libre parcours moyen est de
5000 centimétres d'gpres la formule (1-4). Cea veut dire que cette molécule frappe 500 fois
laparoi avant de rencontrer une autre molécule.

La notion de libre parcours moyen pour un gaz est bien plus smple que pour un
plasma froid parce que les especes en présence ions, dectrons, atomes ont a la fois des
sections efficaces de collison et des vitesses différentes. De plus, ce gaz de particule et
chargé et les effets d'écran de Debye jouent un réle consdérable. Par exemple, le libre
parcours moyen pour un ion dargon Art entre deux chocs avec les molécules du gaz est
donné par laformule :

li= ——=2| (1-5)
npd

ou | estlelibre parcours moyen pour une molécule d'argon. Supposons que le diamétre de
I'ion et celui de la molécule soit tous deux égd a d. La vitesse des ions et plus grande que
celle des molécules a cause de I'effet du champ éectrique. La molécule ne bouge pas par
rgpport aux ions. Donc laformule dérivée de lafigure (I- 4) est rigoureuse pour lesions.

Quant aux éectrons, leur vitesse est beaucoup plus grande que celle des molécules a
cause de I'effet de champs éectriques et de leurs faibles masses. On peut donc considérer que
les molécules ne bougent pas par rapport aux éectrons. On pose que diametre de I'@ectron

est % , plus petit que d : le diametre dun ion ou d'une molécule. Le libre parcours moyen pour

un dectron percutant une molécule du gaz est donc :
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| = %:4\/& (1-6)
25

Le tableau (1-5) présente le libre parcours moyen d'une molécule, d'un ion et d'un
éectron pour une famille de gaz alatempérature de 25°C et pour une pression de 1 torr.

Gaz He | H2 [N2 [O2 | Ar ar | Hg
CO2

| (10-3cm) 14,72| 9,31 |1045| 540 | 53 |334|509 | 38

| i (103 cm) 209 [10,32 | 148 | 767 | 752 | 475 | 7,22 | 54

| e (10 3am) 84 |53 |592|302]|302|189]288] 216

Tableau (I-5) Libre parcours moyen des molécules, ions et électrons pour une
famille de gaz

1.3.1.2 Flux d'atomes sur la surface

Leflux datomes du gaz sur la surface de I'enceinte a une pression de 0,75 mtorr et a

une température de 20 °C est de 2,7.1017 particules par centimétre carré et par seconde
[12] :

nc cPVv
flux=—= -
4 AkgT (I-7)

ou n est ladensté du gaz et Cest lavitesse moyenne des molécules.

Cette formule nous montre que pour une pression de 106 torr et un coefficient de
collage de 100 %, le flux d'atomes dépose sur une surface correspond a une couche atomique
par seconde. Dans notre dispostif de pulvérisation cathodique, hous envisageons des vitesses
de dépét de I'ordre de 1 40,1 Angstrém par seconde. On voit aors que le vide résiduel doit
éreinférieur a 108 torr s nous ne voulons pas polluer les couches déposées. Comme nous le
verrons au chapitre I1, ceci impliqueralamise en place dun dispositif ultravide.
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1.3.1.3 Didtribution des grandeurs physigues dans un plasma froid

De méme quil y a une didribution de la vitesse des aomes, il y a auss une
digribution du libre parcours moyen entre les collisons. Cet aspect de la distribution des
parametres physiques qui décrivent un plasma joue en fait un role trés important dans notre
dispositif. En effet, il existe une digribution de I'énergie des particules qui percutent le substrat
et la queue haute énergie de cette distribution est responsable d'un bombardement du substrat.
Ce bombardement rédise dune part une véritable implantation, qui est responsable de
I'excellente adhésion de la couche sur son subgtrat, et d'autre part ele contribue a réaliser un
désordre atomique qui permet d'obtenir des compositions chimiques stables bien que hors de
I'équiilibre thermodynamique.

1.3.1.4 Collison éladgtigue

Il exige deux genres de collisons: les collisons dadtiques et les collisions
indlagtiques. Les collisons dagtiques ne jouent aucun réle dans le domaine de la pulvérisation
cathodique. Par contre, les collisons indastiques [16] donnent naissance a des réactions
conduisant ala création d'atomes excités : lesions.

N
N

\
Vpsino  Vp

FigureI- 15 Collision élastique

Il convient de remarquer que par suite de I'écart tres important entre la masse de
I'dectron et celle de l'ion, le transfert d'énergie entre le champ éectrique et I'ensemble des
particules est médié par les éectrons. Nous devons donc analyser le transfert d'énergie entre
des particules de masse trés différentes [12], figure 1-15. Dans ce cas, S I'on considéere une
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particule chargée de masse M, €t de vitesse V), percutant un aome de masse Mg et de
vitese Vo=0, et 9 gest l'angle entre les trgectoires, dors la conservation de I'impulson
implique :

MpVp cosq = MpVp1 + MaVag (1-8)

Laconsarvation de I'énergie d'un choc dagtique sécrit typiquement :

1 1 . 1

En combinant les formules (1-8) et (1-9), on peut caculer I'expression de I'énergie
trandérée e :
1 2
sMaV, M M
o= E:12 % -4 P2 5 COS (1-10)
Ep My, (Mp+Mg)
2 p

On voit bien que S les deux masses sont égaes, Mp=Mj, I'énergie transférée & est
égale a 1, (cos?q = 1). Elle est par contre trés faible lorsgue les masses sont trés différentes
comme dansle cas dune callison éectron/atome. Les processus élastiques ne sont donc pas
responsables des transferts d'énergie dans un plasmafroid.

1.3.1.5 Collison inflagtique

Dans le cas dun choc inélagtique, une particule chargee de masse M, et de vitesse
Vp percute un atome de masse M, et de vitesse V=0 ; la conservation de limpulsion est la
méme que laformule (1-8) :

Laconservation de I'énergie au cours d'un choc indlastique sécrit :

1 1 . 1 ,

ou ?U et I'énergie gagnée par la molécule pendant |e choc.
En combinant les formules (1-8) et (1-9"), on peut caculer I'expression de I'énergie
trandérée g :

@
2¢

Ea_ MaValg 2M oVy,

E M gMa 2

p p gM_p(Ma +M p)V,2+2DU

q:

(1-11)
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Quand ?U et égd a0, laformule (1-11) se ramene alaformule (1-10).

On voait ici que I'énergie transférée peut ére importante méme S les masses sont tres
différentes. Cest laraison du réle essentiel joué par les trandferts dénergie indastique dans les
plasmasfroids.

[.3.1.6 L'ionisation

S un éectron est accdéré entre deux points dont les potentiels different de y vaolts,
cet dectron possede une énergie de y dectrons-volts. Pendant le choc avec une ou plusieurs
molécules du gaz dargon, cet éectron peut perdre son énergie potentidle et gagner une
quantité d'énergie cinétique équivaente. Le choc peut provoquer des ionisations, des
excitations, des trangtions Auger ou des trandtions résonantes. Quand cette énergie est trés
petite, le choc entre cet dectron et une molécule du gaz dargon provogque seulement des
trangtions Auger et des trangitions résonantes. Quand I'énergie de I'électron est assez grande,
typiquement de l'ordre de 16 €V pour I'argon, I'atome d'argon et ionisé suivant le processus
indiqué sur la figure 1-16 (A). Les deux éectrons produits par la premiére collison peuvent
aors ére accélérés par le champ éectrique, gréce a I'anode portée a un potentiel de 150
volts, jusqua ce que ces deux éectrons provogquent a leur tour une nouvelle ionisation. C'est
par cette multiplication des chocs que le plasma et la décharge luminescente sont maintenus.
Bien entendu, pendant l'intervale de temps qui Sépare le premier choc du choc suivant, une
faible proportion des ions A+ peuvent absorber un éectron et se recombiner en des atomes
neutres dargon. La durée de vie des ions varie avec la nature des processus de
recombinaison.

Laformule (1-12) implique I'ionisation Ssmple comme montré dans la figure I-16-(A)
Ci-dessous :

\
08 -

Figurel-16 ( A) Processus d'ionisation simple
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e+Ar ® e+e+Art (1-12)

De méme laformule (I-13) implique l'ionisation double comme montré dans la figure
[-16 ( B ) ci-dessous :

e+Art ® e+e+Artt (1-13)

N e
B- @,

Figurel-16 ( B) Processus d'ionisation double

[.3.1.7 L'excitation

Quand I'énergie de I'dectron et inférieure a 11.56 eV, I'atome d'argon ne peut pas
ére ionis2. Mais il peut ére excité sur un niveau Auger, comme indiqué sur la figure 1-17,
c'est le processus d'excitation :

< =
D@

e+Ar ® e +Ar*
Figure I-17 Processus d'excitation

L'atome d'argon excité Ar* n'est pas stable, il varetourner a son éat fondamental en
émettant de lalumiére (1 eV = 12345 Angstroms ), comme indiqué sur lafigure 1-18.
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- s
\° )= = o)
- O,

Arr ® Ar+hu
Figure 1-18 Relaxation
C'est pourquoi I'on observe une lueur associée au plasma. Cest le processus de
relaxation. On voit donc ici que le processus d'excitation est inverse de cdlui de la relaxation.
La caractere fondamentd de la décharge luminescente est bien i€ au processus dionisation,

mais seul un atome sur dix mille peut ére ionisé. L'ensemble du gaz est éectriquement neutre.
Ladensité de courant est de I'ordre de 1 mA/cne.

O —=
\ \
o O

Figure 1-19 Recombinaison

1.3.1.8 Rdation entre I'énergie de I'éd ectron et la probabilité d'ionisation

Comme nous I'avons vu précédemment, la probabilité dionisation est seulement d'un
sur dix mille, c'est a dire que méme s I'énergie de I'éectron est assez grande, chague collison
ne provoque pas forcement une ionisation. En fait seule une petite partie de toutes les
collisons peut provoquer l'ionisation. Le taux dionisation dépend de la densité d'dectrons Ne,
de la dengté d'atomes dans le niveau fondamenta N, de la vitesse dectronique Ve, de la
section efficace de formation d'un ion d'argon une foisionisé S,*, et de la section efficace de
formation d'un ion d'argon deux foisionise Sy*+.
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Les expressions correspondant aux formules (1-12) et (I-13) sécrivent aors
respectivement :

dN_+
— - =Ne Np <Ve §* >
dt
dN ++
——=NeNp < Ve §** >
dt
ou:
dN_- = dN_+ . . . . . :
— dtn et dt[] sont les taux de réaction conduisant a la formation dion argon une fois

ionise Art et deux foisionis® Art* repectivement ;
— Ne et N, sont respectivement la densité dectronique et celle des atomes d'argon dans le
niveau fondamentd ;
— Ve et lavitesse dectronique ;
— St et S, sont respectivement la section efficace de formation d'un ion argon une fois
ionise Art et cdle dunion argon deux foisionisgg Artt;
— <V §> et <V §1 > sont respectivement le moyen de VeS,© et cdlede VeSSt .

Nous définirons le nombre de collisons qui provoquent l'ionisation divisé par le
nombre totd de collisons comme la probabilité dionisation. La probabilité dionisation
augmente au début avec l'augmentetion de I'énergie ddéectron, mais ele diminue lorsque
I'énergie est trés grande. En générd, plus I'énergie et grande, plus le mécanisme dionisation
es active. Mais quand I'énergie est tres grande, la vitesse de I'électron est trop éevée pour
échanger son énergie avec lamolécule car I'@ectron ne reste pas assez longtemps au voisinage
de lamolécule. La probabilité dionisation diminue donc.

1.3.2 L'interaction entre lesions d'argon et la surface de la cible

Les ions d'argon sont accdérés par le champ éectrique de la cible portée & un
potentiel de -1 &-2 kilovolts. En voyageant vers la cible, cesions énergétiques bombardent la
surface de la cible. Bien entendu, une faible proportion des ions d'argon peut redevenir neutre
par choc avec un éectron (recombinaison), peut sioniser de nouveau et devenir un ion
dargon deux fois ionisd Art*. Parmi ces processus, le premier joue un role trés important
pendant la pulvérisation cathodique. Nous discuterons ici l'interaction entre I'ion dargon et la
surface delacible.

L'interaction entre I'ion et la surface de la cible est rendue complexe par la présence
de plusieurs processus concurrents. Dans une décharge luminescente basse pression, quand



Chapitre| : La pulvérisation cathodique 49

un ion du plasma, qui a une énergie incidente E; , bombarde la surface de la cible, les effets
cinématiques de l'interaction présentent les cing aspects suivants :

--1 émission dédectrons secondaires injectés dans le plasma,

--2 réflexion desions et des atomes neuitres,

--3 gection desatomes delacible,

--4 implantation dions argon danslacible,

--5 changement progressif de la topographie de la surface, par suite de I'érosion du
matériau de la cible e des modifications de la structure et de la composition ; ces derniéres
peuvent se produire sur une épaisseur de matiere comprise entre quelques nanometres et
quelques dizaines de nanometres, comme indiqué sur lafigure |-20.

lon |nC|dent |on réfléchi

O électron secondaire e
/ / atome bombardé
|

ion implanté

Surface |

Figure1-20 L'interaction entre lesions d'argon et la surface dela cible

Parmi ces cing aspects, nous ne voulons considérer que ceux qui sont attachés aux
cascades de collisons atomiques et plus particulierement a la pulvérisation qui résulte de
I'impact des ions. Les ions déclenchent des cascades de collisons atomiques dans le volume
de la cible. Cest-adire que dés que l'ion extrait du plasma possede une énergie trés
supérieure a l'énergie de cohésion E, seuil de déplacement atomique dans le volume du
solide, il provoque des déplacements atomiques. Ces déplacements provoquent a leur tour
une cascade de collisions en chaine. Ces cascades de collisons perturbent le réseau crigalin;
de plus dles provoquent I'§ection hors de la cible datomes initidement locdises dans les
toutes premiéres couches atomiques de la surface de la cible. Ce bombardement provoque
I'§ection des atomes de la cible qui vont se déposer sur le substrat. C'est bien entendu ce
mécanisme qui et utilisé dans notre digpostif de pulvérisation cathodique. Nous nous
intéresserons d'abord au mécanisme de transfert de I'énergie.
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[.3.2.1 L'énergie transférée

Nous avons dgavu que le mécanisme d'gection des atomes est di au transfert de la
guantité de mouvement P (impulsion ) desionsincidents aux etomes de lacible.

P=mv= +2mE (1-10)

ou E= }mVZ
2

Que s pase-t-il alasurface de lacible ? Cela dépend de I'énergie de I'ion incident
E; e de I'énergie de cohésion du solide Eg [17]. On peut identifier trois domaines d'énergie :
premierement quand I'énergie de I'ion incident E; est inférieure a I'énergie seuil du solide Eg
deuxiemement quand I'énergie de I'ion incident E; et presque égale a l'énergie seuil du solide
Es et en fin quand I'énergie de l'ion incident E; et supérieure al'énergie seuil du solide Eg

1.3.2.2 L'énergie del'ion incident E; et inférieure al'énergie seuil du solide Eg,

Quand I'énergie dion incident E; ext inférieure al'énergie salil Eg, I'énergie dion E;
n'est pas assez grande pour gecter les atomes du solide. C'est un domaine ou l'interaction
entre I'ion et la cible conduit a des échanges éectroniques par trangtions résonantes et
trangtions Auger (H.D.Hagstrum, 1954 ). Il n'y a pas d'§ection d'atomes hors de la cible et
de ce point de vue ce régime n'est pas utilisé en pulveérisation cathodique.

1.3.2.3. L'énergie dion E edt presque égale al'énergie seuil du solide E

Quand I'énergie diion E; est presque égale al'énergie seuil du solide Eg, cette énergie
et juste assez grande pour provoguer I'activité d'une cascade de collision. On peut considérer
deux types de déplacements atomiques :

1.3.2.3.1 Déplacement en surface

Nous éudions ici le déplacement dun atome de la surface et son §ection directe
dans le vide. Dans ce cas, I'énergie dion E; doit ére supérieure a une énergie  qui et
I'énergie de liaison dun atome ala surface delacible, E; est de I'ordre de 5 a 10 eV ordre de
grandeur de I'énergie de sublimation comme indiqué sur lafigure 1-21. 1l sagit d'une sorte de
sublimation associée al'impact dion.
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1
> eEi13E

2E]
donc Ejq 3 ?

Figurel-21 Déplacement d'un atome en surface
1.3.2.3.2 Déplacement des atomes en volume

Nous consdérons ici le déplacement d'un atome hors de son Site aiomique dans le
volume du solide. Dans ce cas, I'énergie de I'ion incident E; doit étre supérieure a l'énergie de
déplacement Eg. Lavaeur de cette énergie est comprise entre 25 et 100 eV.

[l convient ang de remarquer quil exise deux mécanismes de collison pour les
déplacements en volume[18], qui conduisent a des énergies seuils de pulvérisation de vaeurs
différentes. Le premier mécanisme (voir lafigure 1-22) résulte du rebondissement du projectile
incident sur un atome u du volume de la cible, qui conduit a I'§ection dun atome v de la
surface par le projectile incident. Apres rebondissement sur un atome u de surface de la cible,
le projectile conserve une énergie moyenne qui est tranamise al'atomev.

4
Esl /

Figure I-22 L'gection d'un atome de surface par le projectile [ui-méme

apres rebond sur un atome du volume de collision.

Dans ce cas on peut évauer I'énergie seuil pour ce mécaniame de collision. L'énergie
perdue <Ey>¢q par laparticule incidente lors du choc sur la particule u est donnée par :

<BEy>qg= :—;ef Es1
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La condition d'§jection de I'atome v par I'atome incident apres rebond sécrit donc :

1
<BEv>g¢= o & (Es1 -<Ey>q)*E

Donc, on en déduit une énergie seuil E;; pour ce mécanisme d'§ection d'un atome
de surface aprés rebond sur un atome du volume.

(1-14)

g et la fonction de trandfert d'énergie (définie par la formule 1-10) qui dépend fortement du
rapport des masses.

Dans le deuxiéme mécanisme de déplacement en volume, l'ion incident provoque

I'gection en volume d'un premier atome u, celui ¢ §ecte a son tour un autre atome v de la
surface, comme indique dans lafigure 1-23.

Es2 4
® /
&\O Pt
o\
u

Figurel-23 L'ion incident provogue I'§ection en volume d'un premier
atome u, celui-ci gecte a son tour un autre atome v.

Au cours de sa collison avec le premier aome u, le projectile lui transmet une
énergie moyennée sur I'angle incidence g.

1
<BEy>q= 2 & Egp

On appdlle I'énergie Ey I'énergie de déplacement en volume. Dans ce domaine
dénergie, I'§ection dun atome du solide hors de la cible résulte de la réflexion d'une partie de
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la quantité de mouvement dion primaire incident. Pour que I'atome u soit déplacé, il faut que
Cette énergie moyenne aie une énergie de déplacement Ey.

<E>q® Eg

E, est I'énergie cinétique de I'atome u aprés son déplacement. L'atome u transmettra
donc al'atome u une énergie (figure 1-23) :

1
<Ev>qg= > e Ey

Pour que I'atome v soit gecté, il faut dors que

<Ev>q3 E|
. 1 1
Soit Eef(zefEsZ'Ed)SEl

Eo? =-(2+Eg) (1-15)
f f

S l'ion incident et plus léger que les atomes de la cible, les deux mécanismes sont
possibles, mais seul le premier mécanisme est rédlement efficace aincidence normde.

Le deuxiéme mécanisme devient en pratique le seul efficace 9 les masses sont
voisnes ou S la masse de l'ion incident est supérieure a la masse de |'atome de la cible. La
différence entre les énergies caractéristiques des deux mécanismes de pulvérisation est trés
grande parce que |'énergie de déplacement Eq d'un Site en volume est toujours beaucoup plus
éevée que I'énergie de liaison E; en surface de la cible. Comme nous le verrons au chapitre
IV, le réle respectif de ces deux mécanismes doit étre pris en compte S 1'on désire é&udier la
digtribution angulaire des atomes gectés delacible.
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|.3.2.4 Rendement de pulvérisation cathodique.

Quand I'énergie de l'ion et supérieure a I'énergie seuil du solide, dle est assez
grande pour gecter les atomes de la cible vers le subgtrat. Dans ce cas, on définit un
rendement de pulvérisation S comme éant le nombre moyen d'atomes du solide gectés dans
le vide par impact des ions primaires. Par exemple, quand un ion primaire ecte en moyenne
un atome de lacible, on dit que Sest égd aun. En générd, S est éga au rapport du nombre
d'atomes gectés au nombre dions incidents. Pour le caculer, nous avons utilisé I'gpproche
proposée par Sigmund [18,19] :

S= 32a(m2(nl1q)) Sn(E) (|'16)
4p Co E1
avec .
- n-M —1om -
SH(E) = Cor (I-17)

ol m et un paramétre gusté sur la fonction d'écran du potentid dinteraction des deux

1 , .
atomes, tel que0=m= > abasse & moyenne énergie, selon la nature des partenaires. Cy et

Cn sont deux coefficients tabulés [17] qui dépendent du rapport des masses et de I'incidence
g du bombardement. Théoriquement quand g est égdl a 60 -70°, le rendement est maximum.

Le rendement de pulvérisation est une caractérigtique du couple entre l'ion & la
cible. 11 dépend de nombreux parametres : il change avec I'énergie de I'ion incident, la nature
de cdui-ci, l'orientation de sa trgjectoire par rgpport a la cible, la nature de la cible, I'éat
crigtalographique de cdle-ci, sa température, la masse des partenaires, le champ magnétique
et la presson. Comme nous l'avons vu, S les partenaires ont des masses tres différentes, le
rendement de pulvérisation S ne change pas avec I'angle dincidence et S devient quasment
indépendant de I'énergie de bombardement, et |a distribution angulaire des atomes neutre reste
trés proche dune loi de Lamber en cosinus. C'est par exemple le cas pour les couples
argon/cuivre ou argon/or.

S les partenaires ont des masses voisnes, S varie avec I'énergie de l'ion & avec
I'angle d'incidence. Le rendement de pulvérisation continue a croitre fortement avec I'énergie
du bombardement. Quand I'énergie de I'ion et tres supérieure a I'énergie selil du solide, le
rendement Sva diminuer, parce que dans ce cas I'ion senfonce danslacible.

L'énergie de cohésion en volume et plus grande. L'§ection est dors plus difficile et
la probahilité de I'§ection hors du solide diminue. Comme nous le verrons par la suite, la
rédisation de films présentant une bonne homogénéité de la composition chimique dansle plan
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du film, implique une bonne maitrise de la digtribution angulaire des atomes neutres §ectés de
la cible. Cette maitrise implique a son tour une bonne compréhension des mécanismes de
callison. Ce seraen particulier le cas du couple Au/Ge pulvérise avec un plasma argon.
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Chapitrell

MESURE HAUTE RESOLUTION
DU TAUX DE DEPOT EN
PRESENCE D'UN PLASMA FROID
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Chapitre |

M esure haute résolution du taux de
dépot en présence d'un plasmafroid

I ntroduction

Le dispogtif de pulvérisation cathodique que nous avons dével oppé est basé sur un
contrdle continu des conditions de pulvérisation. Ce controle a éé rendu possible par lamise
au point d'un équipement origind de mesure du taux de dépbt. Cet équipement est congtitué
de quatre balances a quartz résonant a une fréguence de 16 MHz. Cette fréguence, quatre
fois plus devée que cele des digpostifs commerciaux habituels, permet dobtenir un
accroissement trés significatif de la résolution. Ces quatre balances a quartz ont été disposées
autour du substrat afin de déterminer la distribution spatiale des atomes neutres déposés. On
suppose quil y a autant d'atomes déposes sur la surface du quartz que sur le substrat car les
atomes sont gectés de maniére grossierement uniforme. Cette hypothese sera vérifiée au
chapitre IV. Le taux de déepdt est obtenu par une mesure directe de la fréquence de
résonance du quartz gréce a un ensemble de quatre chaines de comptage reliés a un
ordinateur. Cette méthode directe permet d'obtenir une précison édevée : un centieme de
couche atomique en un temps de comptage d'une seconde. Le principe de la mesure et les
schémas de fonctionnement de ce dispositif seront présentés au cours de ce chapitre. Nous
voulons dabord donner une bréve description des différentes méthodes de mesure
d'épaisseur, puis rappeler ensuite le principe des résonateurs piézo-€l ectriques.

I1.1 Lesdifférentes méthodes de la mesure del'épaisseur d'un film
mince

Les méhodes utilistes pour mesurer I'épaisseur des films minces peuvent ére
classées en trois catégories. Elles sont présentées sur lafigure 11-1. La premiére est basée sur
la mesure directe de I'épaisseur, la deuxieme utilise la variation d'une propriété physique avec
I'épaisseur du film et la troiseme met en jeux la déermination de la masse ou du nombre
d'atomes.
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méthode mécanique
— mesure géomeétrique [
méthode optique
- propriété éectrique
Méthodes générales |  mequre diune
de mesure d'épaisseur propriété physique
L propriété didectrique
pesage direct
— pesage de lamasse
balance a quartz
L mesure de masse
- diffraction des rayons X
| comptage des atomes [ détection d'ions
- activation nucléaire

Figure I1-1 Méthodes générales de mesure d'épai sseur

11.1.1 Mesure directe de |'épaisseur du film

Parmi les digpostifs utilisant la mesure directe de I'épaisseur, les méhodes
mécaniques et les méthodes optiques sont |es plus couramment utilisées.

Les méthodes de mesure mécanique utilisent un stylet [1] qui se déplace ala surface
de la couche. Bien quiil sagisse d'une mesure directe, la précison n'est pas trés bonne sur des
couches de faibles épaisseurs et les mesures in situ, indispensable a notre dispostif, sont
impossibles.

Les méthodes optiques [2] quant a dles sont basées sur les variations du coefficient
de trangmisson ou de réflexion des films avec leurs épaisseurs ou sur des phénomenes
dinterférence ; dles ne peuvent ére mises en cauvre que pour des maériaux optiquement
transparents.
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11.1.2 Mesure de I'épaisseur en fonction des propriétés physiques

La deuxieme famille de méthodes utilisées pour la mesure dun film mince tire profit
de la variation d'une propriété physique avec I'épaisseur du film. La plus facile a mettre en
cauvre dans le cas dun film méalique est celle qui relie la variation de résistance éectrique
dun film mince avec I'épaisseur du film. Cette méthode permet de suivre I'évolution d'un film
sur une trés large gamme d'épaisseur. Elle peut ére tres sensible. Son utilisation n'a pu étre
envisagée pour notre dispositif parce que, comme nous le verrons au chapitre 1V, la résistance
éectrique d'un dliage peut varier trés fortement avec la composition chimique et le taux de
désordre, ce qui perturbe tres significativement la mesure de |'épaisseur.

Dans le cas dun film isolant, la mesure de la capacité dectrique peut fournir une
indication tres précise sur I'épaisseur du film, mais cette méthode et difficile & utiliser in Situ
pour la détermination d'un taux de dépot.

11.1.3 Mesure de I'épai sseur en fonction de la masse

Findement la derniere famille de méhodes utilise le comptage des atomes ou la
mesure de la masse déposée. Parmi les nombreuses méthodes permettant le comptage des
atomes, on peut citer les déecteurs a ionisation, I'activation nucléaire ou I'absorption des
rayons X. Ces méhodes sont tres sensibles mais dles sont trés difficiles a mettre en cauvre in
Situ, sauf pour les détecteurs a ionisation qui restent cependant délicats a utiliser en présence
dun plasma. Récemment, les méthodes d'absorption optique utilisant un laser ont permis une
andyse trés précise de la composition chimique dun plasma, mais leur mise en oauvre et leur
calibration restent relativement délicates.

En ce qui concerne la mesure de la masse déposée, les badances a quartz ont
l'avantage de fournir une information qui et reliée assez directement a la vaeur de la mase
déposte. Leur précison et leur sensibilité sont moyennes mais eles sont particulierement bien
adaptées alamesure in Stu. C'est laraison pour laguelle nous avons chois de les utiliser &fin
de déterminer le taux de dépbt dans notre dispositif de pulvérisation cathodique assisté par
ordinateur.

Une étude systématique du fonctionnement de la balance a quartz est présentée dans
ce chapitre. Elle nous a permis daméiorer ce dispostif de mesure du taux de dépbt dans
deux domaines ou ses performances éaent insuffisantes pour notre application, cdui de la
senghilité et celui de la vitesse de mesure.
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|1.2 Dispositif piézo-électrique de la mesure du taux de dépot

Avant de décrire en détail les méthodes de mesure de la masse déposée avec une
balance a quartz, nous voulons présenter d'abord des propriétés physiques du quartz et la
relaion entre modes de vibration et axes crigtalographiques. Nous rappellerons ensuite
succinctement les propriétés piézo-électriques qui décrivent les couplages entre les propriétés
mécaniques et les propriétés didectriques. Findement nous donnerons une description des
différents résonateurs a quartz et de leurs avantages respectifs.

11.2.1 Les propriétés physiques du quartz

Un quartz est un criga trangparent de dioxyde de slicium EO5). Il possede la
forme naturelle dun prisme hexagond aux extrémités pyramiddes. Lafigure I1-2 présente un
monocristal de quartz qui montre sa symétrie hexagonae. Au-dessous de 537 °C, le quartz
possede des propriétés diélectriques, dadtiques et piézo-dectriques qui déterminent sa
fréquence de résonance [3,4].
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Figurell-2 Un cristal de quartz

La figure 11-3 présente les différents plans de coupe du crigtd, conférant & celui-ci
différentes propriétés piézo-éectriques. En effet, la piézo-électricité met en relation le tenseur
éagtique du quartz avec son tenseur diéectrique. |l existe donc de tres nombreux couplages
entre les différents modes de vibration et leur réponse didectrique.
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Certaines directions cristalographiques lorsgudles sont couplées a une forme
géométrique bien définie permettent de rédliser des digpostifs résonants dans une gamme de
fréquence déerminée. A titre dexemple, le tableau (11-1) présente une liste des coupes du
guartz permettant de couvrir les gammes de fréquence de 1 kHz a 350 MHz. La fréquence de
résonance et dors essentiellement déterminée par la propriété physique du criga. Elle peut
donc éretrés stable et gjustée par la modification des dimensions mécaniques du résonateur.

L axe optque

V" Llaxe meécanique
Laxe électrique  “y

Figure 11-3 Différentes orientations pour la coupe du cristal
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Type de coupe Forme Mode devibration | constante N Gammede
(kHzmm) fréquence utilisée

+ 5°X tigefine flexion 5774 2— 50 kHz

+ 5°X lame mince flexion 5600 1—10kHz

AT (35°15) disquelrectangle | dsallement 1660 0,8 — 30 MHz
d'épai sseur

AT (35°28) disquelrectangle | dsallement 1660n * 15— 350MHz
d'épai sseur

BT disquelrectangle | dsallement 2560 3— 30MHz
d'épai sseur

CT rectangle cdsillementde | 2075 100—250kHz
surface

DT rectangle csallementde | 4560 250—600kHz
surface

NT lamme mince flexion 5600 10—100kHz

SC disque dsallement 1815n " 5— 100MHz
d'épai sseur

* n et I'ordre de I'narmonique. Pour la fréquence fondamentale, n = 1.

Tableau (I1-1) Différentes orientations pour la coupe du cristal et ses
propriétés de résonances

11.2.2 Les propriétés piézo-é ectriques du quartz

Nous voulons ici rappeler le mécanisme qui permet de congtruire un circuit résonant
en utilisant les propriétés piézo-dectriques du quartz. En effet lorsqu'une contrainte est
appliquée sur I'axe mécanique du quartz, comme indiqué sur la figure 11-3, des charges
opposée +(q apparaissent sur les deux surfaces opposées, perpendicu-larement a I'axe
éectrique. La polarisation éectrique et modifiée parce que la déformation du quartz
provoque une séparation des charges positives et négatives par rapport a leur centre de
gravité, comme indiqué sur la figure 11-4 (8). L'intendité de la polarisation est directement
proportionnelle a la déformation provoquée par cette contrainte. Si la contrainte est inversée,
des charges de signe opposé gpparaissent. En revanche, s un champ éectrique est gppliqué
sur I'axe éectrique du quartz, le quartz va salonger ou se comprimer suivant I'axe mécanique.
Cette déformation est directement proportionnelle a l'intensité du champ éectrique. Laraison
pour laguelle un quartz peut osciller dans un oscillateur & quartz et la suivante : quand une
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tenson snusoidale est appliquée sur les dectrodes dun quartz, ele provogque une vibration
mécanique par suite du couplage entre champ éectrique et déformation comme indiqué sur la
figure 11-4 (c). La vibration mécanique provoque a son tour une oscillation éectrique par suite
du couplage entre déformation et champ éectrique comme indiqué sur la figure 11-4 (b).
Gréce aun circuit dexcitation dectrique, I'oscillation du quartz est entretenue.

@ @ 0
@ @ 00 ¢
«r+++|++-
()
Amplitude
4 t
== LT 0o e
A $
F

V'r_m.,;s

F Amplitude ';EI
{F| e=--=

l e i

Temps

7]
Figurell-4 Propriété piézo-électrique du quartz
(@) Propriété piézo-électrique
(b) couplage entre champ éectrique et déformation
(c) couplage entre déformation et champ éectrique
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11.2.3 Les propriétés éastiques du quartz (fréquence de résonance)

Un cristd de quartz posséde des propriétés dagtiques qui déterminent sa fréquence
propre de résonance. Lorsgue la fréquence d'excitation du champ éectrique appliquée sur
des éectrodes placées a la surface du quartz est voisine de celle du quartz, le quartz entre en
résonance. Le circuit équivaent du quartz qui décrit ce phénomeéne de résonance est présenté
aur lafigure 11-5[5].

10K

|l

-]

Figurel1-5 Circuit équivalent du quartz

Ce circuit comprend une résistance R; en Série avec une inductance L; € une
capcité Cq, cet ensemble se trouve placé en pardlele avec la capacité des éectrodes
excitatrices Cp. Labranche R, L1, C1 en s&rie représente le schéma équivaent éectrique du
quartz. Celui-ci décrit le phénomene de vibration mécanique du cristd. La résonance en s&rie
de la capacité Cq et de I'inductance L1 manifeste une faible impédance et la fréquence de
résonance du quartz n'est déterminée que par les propriétés de vibration mécanique du quartz.
La capacité Cp en pardlde provient de la capacité dectrodtatique entre les dectrodes
déposées. Au-dessus de la fréquence de résonance s&rie, l'inductance Ly est supérieure ala
réactance capacitive Cq. Ce circuit forme donc un résonateur paraléle. Dans ce cas,
I'impédance du quartz est devée et la fréquence de résonance est déterminée a lafois par le
crista et par les déments extérieurs du circuit.

11.2.4. Les modes de vibration du quartz

Les phénomeénes de vibration sont tres fréquents dans la nature. Un phénomene de
vibration résonante met en jeux un objet vibrant et une excitation périodique. L'excitation
fournit I'énergie nécessaire et la fréquence de résonance et déterminée par les propriétés
physiques de I'objet vibrant. Lorsque la fréquence de I'excitation extérieure est voisine de la
fréguence propre de I'objet vibrant, il entre en résonance. Sa fréquence propre de résonance
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dépend de sa forme, des congtantes dastiques et de la densité du matériau. Dans un matériau
piézo-électrique comme le quartz, plusieurs modes de vibrations sont possibles. Trois de ces
modes de vibrations sont présentés sur les figures ci-dessous : le mode de compression dans
lafigure 11-6, le mode de flexion dans lafigure |1-7 et le mode de cisallement dans lafigure I1-
8[6].

Les résonateurs a quartz utilisés habitudlement pour la mesure du taux de dépét
présentent une fréguence de quartz de quelques mégahertz. Ceci nous conduit, suivant les
descriptions données dans le tableau (11-1), a slectionner les coupes AT, BT & SC qui
vibrent toutes suivant un mode de cisallement. Cependant, comme nous le verrons ci-
dessous, les contraintes dune bonne dabilité de la fréquence de résonance avec la
température limiteront ce choix.

Les ondes acoustiques de surface ont permis de développer des balances a quartz
de trés haute sensibilité [7.10™], cependant leur utilisation implique la transmission dun signd
atrés haute fréquence, 200 MHz, dans I'enceinte, et la maitrise de techniques lithographiques
pour réaiser I'excitation des ondes de surface. C'est pourquoi hous avons préféré utiliser un
phénomene de résonance en volume,

4
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Figure 11-6 Vibration de compression Figure1l-7 Vibration
deflexion
i o

f Ouariz erysial
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Figure11-8 Vibration de cisaillement
[1.2.5. L'évolution avec la température des propriétés phys gues du quartz
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Les propriétés dagtiques et piézo-dectriques du quartz évoluent avec la température. Au-
dessous de 537 °C, un quartz manifeste des propriétés piézo-é ectriques, mais tout dépend de
sa coupe. La figure 11-9 illugtre les variations de la fréquence de résonance avec la
température et le choix de la coupe. On voit clarement que parmi les coupes qui
correspondant a notre gamme de fréquence de résonance, seule la coupe AT possede une
fréquence de résonance qui dépend trés peu de la température autour de la température
ambiante. En fait, comme le montre clairement la figure 11-10, cette propriété dépend de
maniére trés critique de la direction exacte de la coupe.

= b . BT,
~60 40 —20 0 20 40 60 80 130 120 (O

Figure I1-9 Variations de la fréguence avec la température et le choix
dela coupe.

=E0-50-40-30-20-10 @ 10 .'.'.ﬂ' anm 40 ﬁlﬂ E.{I i E-IEI ﬂ.l} e
TC)

Figure I1-10 Variation de I'écart relatif de fréguence (en ppm) en
fonction la température (en °C), pour différents angles de la coupe AT
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Supposons que notre quartz ait une fréquence de résonance Fq de 4 MHz pour une
coupe AT avec un angle de 35°14' (figure 11-10). Lorsgue latempérature varie de 25 a 70°C,
on observera une variation DFy, de sa fréquence de résonance de 40 hertz, associée alix
évolutions des propriétés physiques du quartz avec la température. Comme nous le verrons
par la suite, cette dérive thermique de la baance a quartz deviendra l'une des causes
principaes derreur lorsgque nous aurons augmenté la sensibilité du dispostif.

1.3 Mesure du taux de dépbt

Il existe plusieurs modes opératoires pour mesurer le taux de depdt en utilisant un
ocillateur a quartz dans un dispositif de dépdt sous videg[11-18] : le premier utilise une
technique de mesure de la fréquence ; le deuxiéme une mesure de période ; findement le
troiseme utilise un modé e d'adaptation dimpédance acoustique (“Z-match").

Cestrois types de dispositif utilisent la variation de la fréquence de résonance dF du
quartz avec la masse déposée dM sur la surface du quartz. Cette variation peut sécrire :

dF = -K dm (11-1)

Ou K est une congtante, dF et la variation de fréquence provoquée par la masse
déposée sur la surface du quartz, dM et la masse déposée. Le signe moins sgnifie que la
fréguence du quartz diminue lorsque la masse déposée sur la surface du quartz augmente.

En effet, nous alons déerminer la relaion entre la fréguence de résonance propre
Fq et I'épaisseur Lg dune lame de quartz. Lafreéquence Fq, lavitesse Vg de I'onde acoustique
et lalongueur donde| g sont reliées par laformule (11-2) :

Fq= — (11-2)

La condition de résonance en mode fondamentd est décrite par laformule (11-3) :
lq=2Lq 1-3)

Lesformules (11-2) et (11-3) indiquent que la fréquence de résonance Fq et reliée aux
dimengions du quartz, ici I'épaisseur Lq de lalame vibrant en mode de cisalllement de volume.
Laformule (11-3) indique smplement que le déphasage de I'onde acoustique est égd a2p lors
dun dler-retour atravers I'épaisseur de lalame.
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Lavitesse Vq et fixée par les propriétés du quartz :

Vg =

< (11-4)
;

- C et le coefficient dagtique du quartz caractéritique de la coupe, donc du mode de
vibration ;
- r et ladensité du quartz (r = 2,648 g/lom).

On en déduit la formule (11-5) qui décrit la relation entre la fréquence de résonance
du quartz et I'épaisseur de lalame du quartz :

1 |C
Fn= — |— 11-5
q qu r (11-5)
N
Fr= — 11-6
q L (11-6)

On a coutume de définir un coefficient N, constante de résonance de la coupe. Dans
le cas d'un quartz coupé en AT, cette constante est égale a: N= 1660 kHz.mm. Elle permet
de déterminer la fréguence de résonance de lalame mince en fonction de I'épaisseur.

11.3.1 Technigue de mesure de la fréquence

Le quartz seul résonne a sa fréquence propre qui et égea Fq = Lﬁ . Lorsgu'un

q
film mince dépaisseur L est déposé sur la surface S du quartz, on suppose que la surface
déposée et exactement égale a celle du quartz, et 1'on considére que I'épaisseur de la couche
déposte et suffisamment faible pour négliger la différence entre ses propriétés dagtiques et
cdle du quartz. Dans ce cas, la fréguence de résonance du quartz F est modifiée de la facon
ivante :

N
Lf +Lq

_N_ _
F= (11-7)

En différentiant par rapport a L, nous obtenons laformule (11-8) :
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NdL¢ - FedL
(Lf +Lq)2 N

(11-8)

Comme par alleurs lavariaion dépaisseur dLsdu film et seulement rdliée ala variation de la
mase et aladensté du matériau r , nous avons:

dM

dLs=
f reS

(11-9)

On peut dors écrire la variation de |la fréquence de résonance dF = Fy-F entre le quartz seul
et le quartz recouvert d'une couche d'épaisseur, en combinant les expressions (11-8) et (11-9),

d'ou I'expression de ddTF donnée par laformule (11-10) :
f

doF _ (Fg- dF)?2 _ (Fy - 2FyoF +dF 2)
de Nr fS NI’fS

(11-10)

Ici le produit Nr ¢S et une congtante. S 1'on veut que larelation soit linéaire, on doit

M ¢
négliger les termes en dF et dF2. Pour que cette approximation soit judtifiée, il faut que le
changement de fréquence dF soit tres petit : il ne doit pas excéder environ 2 % de la
M
fréguence propre du quartz ((Ii—F = M—f << 2 %). Autrement dit, la masse déposée sur la
q q

surface du quartz ne peut pas dépasser 2 % de lamasse initide du quartz.

Dans le cadre de I'gpproximation linéaire, on obtient donc : dF = - KdMy. Cette
expresson est identique a la formule (11-1), présentée au début de ce chapitre; mas
maintenant la constante K peut sexprimer en fonction des propriétés physiques du

résonateur :

o o

NI’fS

Dans ce qui suit, al'exemple de R. Mudler & W. White [13], nous supposerons K=
1 pour smplifier les expressons.

Dans ce modéle, on peut chercher a exprimer Ls en fonction du changement de
fréguence. Pour cela on cacule le rapport des masses suivant les formules (11-1) et (11-10) :

M; Lr¢S Fq-F
LS S S (11-11)
Mg LgrgS Fq
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Nous en déduisons lavaeur de DF= FO| -F:

FoLsr
DE=. —d-f f (11-12)
Lgr q
Nous pouvons exprimer DF en fonction de N en utilisant laformule (11-7) :
re Ly
DF=-N —— (11-13)
Fq LG
Soit :
Lar g q DF
Lf=- DF =-N —— (11-14)
rsN 't Fy

La formule (11-14) et obtenue dans le cadre des approximations introduites
précédemment. Cette technique indique que pour de petites masses My déposees sur la
surface du quartz (MfMq < 2%), ladiminution de fréquence est linéairement proportionnelle a
la masse déposée. Cette dérivation théorique et basée sur I'argument que les propriétés
élagtiques du film ne contribuent pas ala fréquence de résonance du quartz tant que le film et
entiérement localisé sur un ventre de la vibration acoustique. La couche déposée ne subit aors
pas de déformation de cisaillement [9]. Cette approximation n'est bien sir vaide que lorsque
I'épaisseur du film est trésinférieure a cdlle du quartz.

La technique de mesure de la fréguence considére donc que la diminution de
fréquence est indépendante de toutes les propriétés du matériau dépose, a lI'exception de sa
masse.

11.3.2 Technigue de mesure de la période

Behrndt [14] a montré qu'une meilleure approximation et réaisée en utilisant une
mesure de la période T de l'oscillation du quartz. Elle et linéairement proportionnelle au
changement de masse déposée sur la surface du quartz dMis.

En effet, en exprimant lapériode T souslaforme: T = ,0u L est I'épaisseur

oL
F N

du quartz, sadifférentidlle dT peut Sécrire Smplement :

dM ¢
NI’fS

dL
dr=—"= 11-15
N ( )
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S bien que sadérivée ddM—T est congtante :
f

Soit :
dr = = congtante = K4 (11-16)
am f Nr fS
Celapermet d'écrire e rapport des masses du film My et du quartz M en fonction dela
période effectivement mesurée T :
M Lir ¢S T4-T
-ttt (11-17)
M q Lc1r qS Tq
et d'en déduire I'épaisseur L¢ dufilm :
Mq
Li=N —-(Tg-T) (11-18)
It
cest-a-dire:
r
Li=- fq DF (11-19)
¢ F Fq

Lesformules (11-18) et (11-19) résument la technique de mesure de la période. Cette

technique implique que pour un petit changement de masse déposée sur la surface du quartz,
la fréquence de résonance F de celui-ci est tres voisine de la fréquence propre Fq. S 1'on

suppose que F= Fq, dors la formule (11-19) est équivaente a la formule (11-14). Cela veut
dire que pour des dépdts de faible épaisseur, la mesure de période est équivdente a la
méhode de mesure de fréguence. En rédité la méhode de période et limitée par
I'spproximation que nous avons faite en négligeant les propriétés dagiques de la couche
déposée. Ceci limite en pratique I'utilisation de cette méhode a moins de 10% de la masse du
quartz.

11.3.3 Technique d'adaptation d'impédance (" Z-match")

En fait une description correcte de la relation entre la masse déposée et le
changement de fréguence du quartz doit prendre en compte les problémes de propagation de
I'onde acoudtique a travers l'interface entre deux matériaux [10,11] qui possedent des
propriétés dagtiques différentes. Une solution a éé proposée [10], qui prend auss en
considération la propagation de I'onde acoustique dans la couche déposée. Chaque matériau
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est caractérisé par une impédance acoustique propre, Z. Cdle-ci dépend de ladensité r du
matériau, et de lavitesse de propagation V du mode de cisaillement (voir laformule [1-4) :

V= |— (”-20)

Pour le quartz et le matériau dépose, les impédances acoustiques sexpriment respectivement
par lesformules (11-21) et (11-22) :

Zq:quq:Jquq (11-21)
Zi=r¢Vi= r 1 Cs (1-22)

Le rapport Z,/Z; des deux impédances acoustiques définit I'accord des deux
Z
impédances (technique du 'Z-match") Z = Z—q . Dans la méthode d'adaptation d'impédance,
f

on prend le composé quartz-film comme un résonateur acougtique a une dimension. Les
propriétés dagtiques du film déposé participent dors activement au changement de la
fréquence de résonance de la balance a quartz. On peut aors exprimer les rapports des
masses et |'épaisseur déposée en fonction des impédances acougtiques suivant les formules
(11-23) et (11-24) :

My _ Zt Ry 2y BFR

—=- ——actanS—tan§—" (11-23)
Mg  ZqDF §Zr  &Fq 5

Nr & Fq- F)&0
L= — 2 arctanGZtan@( - P& (11-24)

CPrFZTET T Ry

Les formules (11-23) et (11-24) peuvent décrire la masse déposée en fonction de la
M
fréquence, qui peut atteindre 70 % de la masse du quanz(M—f< 70 %)[10]. Ce résultat
q

indique que des matériaux ayant des impédances acoudtiques différentes obéissent a des
relations différentes entre la fréquence du quartz et la masse déposée.

S I'on rédlise I'adaptation dimpédance acoudtique Z = Z/Z; = 1, la formule (11-24)
devient dorslaformule classique (11-17) de la méthode de mesure de période :

M ¢ Fq @ pFo Fqgg,p O Fy-F
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Expéimentaement, il e possible de mesurer directement pendant le dépét
I'impédance acoudtique Z. 1l suffit pour cdla de déerminer la fréquence fondamentde et sa
troiséme harmonique. Dans notre cas cette possibilité a &é exclue, car I'utilisation dun
résonateur a 16 MHz aurait nécessité la mesure d'une troiseme harmonique a 48 MHz bien
au dda des possihilités de notre chaine de comptage TTL. Cependant notre dispostif est
orienté vers le dépdt de film de faible épaisseur et notre résonateur n'a éé utilisé que pour
comparer des masses déposées. Dans ce cas la rdation entre variation de fréquence et
masses déposées peut toujours étre modélisée localement par une expression linéaire.

11.3.4 Réalisation conventionndlle de la mesure du taux de dépdt avec une
balance a quartz

En généra |e changement de fréquence du quartz, DF est dé&erminé en faisant la
différence de fréguence entre un quartz F et la fréquence F;¢ dun deuxieme oscillateur
appelé oscillateur de référence: DF= F -F. Cette différence de fréquence DF est qustée a
Zéro au début du cycle de mesure. Théoriquement, la fréquence de référence Frg ne change
pas, et lafréquence du quartz F varie avec la masse déposée sur la surface du quartz. Masen
rédité la fréquence d'un quartz change auss avec la température, comme nous l'avons vu au
début de ce chapitre. Ce phénomeéne et lié a la variation des propriétés dastiques du quartz
avec la température (voir les figures 11-9 et 11-10). Dans ce cas le changement de fréguence
du quartz dépend non seulement de la masse déposée sur la surface du quartz, mais auss de
sa température. Plusieurs méthodes ont éé utilisées pour saffranchir des dérives thermiques
des quartz [7,19-22]. Elles consigtent a introduire un dément qui corrige automatiquement la
dérive thermique en mesurant la température au voisinage du circuit oscillant. Cette mesure
peut ére directe, en utilisant un thermocouple [19], ou bien indirecte en placant |'oscillateur de
référence au voisnage du résonateur de maniere a soudrare leurs dérives thermiques
supposées identiques [20].

Dans notre digpositif, nous avons préféré utiliser un processus sequentiel de dépdt
qui permet denregistrer la dérive du quartz entre deux périodes de dépdt tres voisnes.
L'enregistrement de cette dérive et son analyse par un ordinateur se sont révélés un excellent
instrument pour sen affranchir. De plus, comme nous le verrons par la suite, I'augmentation de
la fréquence en augmentant le rapport entre masse déposée et masse du quartz contribue a
réduire les effets de la dérive thermique des résonateurs a quartz. Plusieurs dispogtifs
expérimentaux fonctionnant a une fréguence de 10 MHz ont d§ja é&é proposés [23-31].
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Les digpogtifs conventionnels utilisent en générd un méangeur de fréguence qui
permet de déplacer la fréquence du quartz dans une gamme de fréguence ou dle et
directement mesurable. Nous avons préféré utiliser une chaine de comptage qui hous permet
de compter directement la fréguence de résonance du quartz. Nous arriverons a nous
affranchir de la dérive en température du quartz gréce a notre contrle séquentie de la
polarisation des cibles, aind qua un traitement mathématique du sgndl.

|1.4 Description de notre dispositif de mesure du taux de dépot

Lors de la pulvérisation cathodique, les aomes de méa ou de semiconducteur
viennent se déposer sur un substrat et congituent une couche mince. Pour déterminer le
nombre datomes déposés, nous avons développé un dispostif de balance a quartz dont la
fréquence de résonance du quartz est modifiée par la masse déposée sur la surface du quartz.
Notre dispositif est présenté sur la figure 11-11; il et condtitué dune dimentation a tension
variable comprise entre 15 et 18 volts, d'un oscillateur a quartz de 16 MHz oscillant en mode
fondamental, d'un circuit trigger de Schmitt, d'une porte d'une durée d'une seconde, et d'un
compteur relié aun ordinateur.

11.4.1. Oscillateur a quartz

Un ocillateur a quartz est un systéme cgpable de transformer une énergie dectrique
a courant congtant en une énergie éectrique a courant aternatif. Nous avons fabriqué un
oscillateur a quartz oscillant a une fréguence de 16 MHz. Une telle fréquence permet d'obtenir
une résolution 16 fois meilleure que celle des baances oscillant a 4 MHz. En effet, pour une
fréquence F1=4 MHz, la masse du quartz sécrit :M1 = S Lq, 00 Sest sasurface, r sa
densité et L1 son épaisseur.

Pour une fréguence F» de 16 MHz égde a 4 Fq, la masse du quartz et dors

quetre fois plus petite : Mo = % . Lavariation relative de fréquence est donc proportionndle

a la variation relative de masse. Une augmentation de la fréquence de résonance conduira
donc alafois aune augmentetion de la variation relative de la masse e a une augmentation de
la variation absolue de fréquence. La sengibilité croit donc comme le carré de la fréquence de
résonance, ce qui conduit dans notre cas a augmenter d'un facteur 16 notre résolution. Le
schéma de notre oscillateur a quartz est présenté sur lafigure 11-12.
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Figure I1-11 Schema de principe de notre dispositif de mesure de
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Figure11-12 Dispositif de mesure de fréquence avec I'oscillateur
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Ce quartz, Situé a coté du subgtrat, est relié au circuit oscillant par une paire de
cébles coaxiaux rigides sortant de I'enceinte ultra-vide. Cet oscillateur et dimenté sous une
tenson de 15 a 18 volts en courant continu. Ce circuit oscillant a é&é congruit avec une
tenson dexcitation devée aux bornes du quartz, de maniére a saffranchir du bruit engendré
par le plasma Cette dimentation fournit une tenson qui fixe le point de fonctionnement des
transstors T1 et T2 (2N4401). Elle agit également sur la tensdon de base du transstor T2

pour gque lajonction base-émetteur soit passante. Ce transistor fonctionne donc dans sa zone
damplification. Les potentiométres RJ1 et RJ, permettent de fixer le point de fonctionnement

destrangstors T et To, respectivement. Le quartz de 16 MHz est équivalent a un circuit de
gan G = 1. Il et placé entre la base et e collecteur du transstor Tq en réaction. L'ensemble
forme donc une réaction postive.

Au démarrage de |'oscillateur, toutes les capacités présentent une forte impédance et
I'inductance une faible impédance, car al'entrée du circuit aucun sgna sinusoida n'est présent.
Lorsgu'une tension est appliquée sur les dectrodes du quartz, ele provoque une vibration
mécanique par effet piézo-dectrique du quartz. La vibration mécanique provogue a son tour
une oscillation dectrique. Une fois que le quartz oscille, la réaction postive fonctionne. En

régime dterndif, l'inductance L a une forte impédance. Elle laisse le quatz ostiller a sa
fréquence propre. Les fréquences harmoniques sont filtrées par la capacité Co. La capacité

C3 sert au découplage entre I'entrée et la sortie. Elle ne laisse passer que la composante
dterndive du sgnd. Le deuxieme trandstor T> permet d'obtenir un gain en courant. Cette
amplification est rendue nécessaire par I'atténuation du signa dans le céble de sortie. Elle et
indispensable pour obtenir la résolution recherchée. On obtient a la sortie de I'oscillateur, un
sgnd snusoidal dont la fréquence est égde acdle du quartz de 16 MHz.

11.4.2 Circuit trigger de Schmitt

Pour diminer efficacement les effets paradites due a la transmission, on filtre le sgnd
snusoidd une seconde fois par mise en forme dans le trigger de Schimitt 74LS244. Cdui-ci
trandforme le Sgna andogique en un signd numérique (figure 11-11).

Les Sgnaux numériques sont comptés directement par deux circuits TTL 74L.S590
montés en cascade qui réadisent un comptage sur 16 bits. Ce comptage fournit la valeur de
fréquence modulo 216 sans erreur de comptage. |1 est précédé d'une porte Non-Et qui permet
de définir ladurée du comptage gréce aun signd de porte extérieur.
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11.4.3 Générateur de la porte de comptage

La mesure dune fréquence de 16 MHz avec une résolution meilleure que le hertz,
implique une tres bonne maitrise de la durée de comptage. Pour cela, il faut disposer une
durée de porte extrémement précise. Cette porte est réalisée avec un oscillateur a quartz de 1
MHz trés stable. Sa fréquence est divisée par 220 (1 048 576) par un diviseur 74LS292. La
série dimpulsions obtenue est directement utilisée pour commander a travers la porte Non-Et
la durée de comptage. Ce schéma et présenté sur lafigure 11-13.

-

comptage | lecture |
| |
|< >|

I
Une période

Une série de périodes

4

74L.S292
/2 20

Sortie

Oscillateur a
guartz de 1IMHz

Figure11-13 La porte de comptage

11.4.4 La chaine de comptage et la gestion de la porte

Le digpostif de comptage comprend quatre canaux qui peuvent ére lus
smultanément. Ceci nous permet en placant quatre balances a quartz autour du substrat de
déterminer alafoisletaux de dépdt et sa distribution spetiale.

Nous ne décrirons ici quune seule voie de comptage, les quetre voies éant
identiques. Le comptage haute fréquence et le transfert de la vaeur vers I'ordinateur posent un
probleme qui et lié a la lecture du systéme d'acquisition. On ne peut pas lire le compteur
pendant laphase de comptage sans perturber gravement le comptage haute
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Lire la valeur du compteur,
la ranger dans le buffer,
effacer le compteur

Non Nombre OK

?
Oui

)

Figure 11-14 Organigramme pour la gestion de la lecture de la
fréquence.
fréguence. Le signd de porte est donc utilisé alafois pour définir tres précisément la durée du
comptage pendant sa demi-période active (524 ms) et pour lire et remettre & zéro le compteur
pendant sa période inactive. C'est donc la période du signd de porte qui définit 1a période de
lecture du compteur.
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Le diagramme de la figure 11-15 illustre la séquence de lecture : remise a z&o du
compteur au début du comptage. L'organigramme correspondant est présenté dans la figure
11-14.

o |
|< Une période -

remise a zéro du compteur

- p | lecture du compteur
remise azé&ro ~Surée de
du compteur | comptage |

Figure I1-15 Sequence de lecture du comptage

Lamesure du taux de dépdt est rédisée par une s&rie de lectures du quartz réalisées
alapériode de la porte. Le taux de depdt est dors calculé par la durée de la porte. Avec cet
ocillateur & quartz résonant a 16 MHz et cette chaine de comptage, on peut facilement
mesurer le changement de fréquence DF en fonction de la masse déposée sur la surface du
quartz. En utilisant la formule de la mesure de période (11-6), on peut aind déterminer quelle
et I'épaisseur du film dépose.

Par exemple, pour un changement de fréquence DF égal a 1000 Hz, dans le cas de
notre oscillateur a quartz de 16 MHz, nous pouvons déterminer I'épaisseur d'une couche d'or
Lor en écrivant :

r
Lor=- N~ 1660v108 2209 1000

= =9.107mm"~ 10 A
r¢ FqF 19,28 (16* 10°) * 15999000

11.4.5 Résolution et stabilité thermique

On peut trouver la résolution a patir de la formule (11-6). Le minimum de

changement de fréquence détectable par une mesure directe de fréquence pendant une durée
d'une seconde est éga aun hertz : DF =1 Hz, I'épaisseur minimum détectable est donc

Lor minimuns
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r .
Lor minimum= - N—q% =9.1010mm~ 102 A
r f FqF

soit : environ 3.10-3 couche atomique.

Cela veut dire que lorsquune masse équivaente a une épaisseur de 102 Angstrém
datomes d'or est déposée sur la surface du quartz, la fréguence du quartz change d'un hertz ;
autrement dit : une résolution d'un centieme (1/100€) de couche atomique est obtenue pour
notre mesure du taux de dépdt, ce qui correspond a une sensibilité en masse de 109 gramme.

On pourrait penser qua cet accroissement de senshilité est associé un
accroissement équivaent des dérives thermiques. | n'en est rien. Pour le montrer, calculons le
rgpport de la variation thermique du quartz a sa variation pour une masse déposée unitaire.
On écrit lavariaion de fréquence DF :

DM
DF = K Fq —— (11-25)

q

ou Fq est la fréquence de résonance du quartz. Celle-ci varie avec la température suivant

I'expression ci-dessous :
DFm=akFq (11-26)

On cdcule dors le facteur de gabilité thermique k comme le rgpport de la dérive thermique
DF1 alavariation de fréquence :

aM
k= DFm _ q (11-27)
DF  KDM

On vait dors que pour un changement de masse déposée unitaire DM = 1, ce
facteur varie comme My, lamasse du quartz. Cest aind que I'augmentation de la fréquence de

résonance d'un facteur quatre, de 4 a 16 MHz, nous permettra de réduire I'effet des dérives
thermiques d'un facteur quatre en valeur relaive.
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Conclusion

Nous avons montré au cours de ce chapitre qu'une mesure du taux de dépdt avec
une excdllente résolution peut étre réaisée en utilisant une balance a quartz résonant en mode
fondamenta a une fréguence de 16 MHz. Une mesure de la période des oscillations peut étre
rédiste par un comptage direct. Notre dispostif expérimenta permet datteindre une
résolution de 10-2 gramme pour une durée de comptage d'une seconde. Ce dispositif congu
pour travailler en présence d'un plasma nous a permis d'asservir le taux de dépdt dans le
systéme de pulvérisation cathodique asssté par ordinateur décrit au chapitre IV.
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Chapitre 111

Dispositif de pulvérisation cathodique
assistée par ordinateur

I ntroduction

Pour les besoins de la fabrication de films bolométriques, nous avons éé amenés a
développer un digpositif de pulvérisation cathodique origind, qui permet la fabrication de films
minces dont la compaosition chimique puisse étre gustée de maniére stable et reproductible a
mieux que 0,4 pour cent. Nous pouvons aing dlier les posshilités dun gustement continu de
la compostion chimique, autorise par la métdlurgie hors d'équilibre de la pulvérisation
cahodique, avec une bonne définition de la compostion chimique des films, normaement
inaccessible avec les dispositifs conventionnels. Comme nous I'avons vu au premier chapitre,
cet objectif a pu étre réalisé gréce a un dispogtif de pulvérisation cathodique triode a courant
continu.

Le choix dun dispositif triode a courant continu a €é dicté par un critére de
amplicité et par la nécessité de réguler le courant cible, ce qui est beaucoup plus fecile a
régliser en courant continu.

Le digpositif triode permet dune part de séparer les deux fonctions de génération du
plasma et de bombardement de la cible. Il est ang plus facile de controler et dasservir
separément les différents paramétres qui déterminent le taux de dépdt et par suite la
compoasition chimique du film. D'autre part ce digpostif permet de réduire la presson du gaz
argon utilisé pour former le plasma, et par conséquent de minimiser la quantité de gaz occlus
dans le film. De plus 'accroissement du libre parcours moyen associé a la réduction de la
presson dargon permet un meilleur contréle de la digtribution spetiale des atomes §ectés
hors de la cible, parce que le libre parcours moyen des atomes neutres devient alors de I'ordre
de grandeur de la distance cible/substrat.

Au cours de ce chapitre nous décrirons le dispogtif que nous avons développé en
soulignant les aspects qui jouent un réle essentid dans le contrdle de la composition chimique
et son asservissement. Cette description sera articulée autour de quatre sous-ensembles : le
béti ultra-vide, le générateur de plasma, la polarisation des cibles et le digpostif multicible. Le
contrdle du taux de dépbt et son asservissement seront décrits au chapitre V.

87
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[11.1 Lebati ultra-vide

[11.1.1 Le choix del'ultra-vide

Le choix de latechnologie ultra-vide a é&é dicté par la nécessité de bien définir la
composition chimique du film. En effet I'expérience nous a montré que les films fabriqués par
pulvérisation cathodique présentent souvent une grande quantité d'hydrogene occlus. Cet
hydrogéne est a l'origine d'une contribution parasite a la chaeur spécifique au-dessous de 1
Kelvin [1], qui tend a réduire le temps de réponse du bolométre. Cet hydrogéne provient de
la décomposition de I'eau désorbée des parois de I'enceinte puis décomposée par le plasma.
Le faible taux de pompage de I'hydrogéne explique dors sa présence dans le film. Ce
phénomene peut étre facilement évité par un é&uvage de I'enceinte, qui permet une désorption
complete des parois de I'enceinte. Ceci impose une technologie ultravide. Une autre
motivation de notre choix dun dispositif ultravide tient a la complexité des processus
d'échange d'énergie au sein dun plasma froid, et aux difficultés rencontrées pour caractériser
un plasma [2, 3]. La présence dun autre gaz, méme en faible quantité, peut modifier assez
profondément les propriétés du plasma ce qui peut introduire de nouveaux seuils dionisation.

Latechnologie ultra:vide que nous avons utilisée couvre le domaine des pressons
inférieures a 108 torr. Elle nous a permis de conserver une excdlente pureté chimique des
films tout en travaillant a faible taux de dépét. Or, la propreté des surfaces sur lesquelles sont
déposss les films peut modifier les propriétés physiques desfilms[4].

111.1.2 Description du béti

Sur la figure 111-1-a nous présentons le schéma de principe de notre dispositif. Ce
dispositif est congtitué : d'une part, dun systeme de contréle du taux de dépbt qui permet de
définir la compostion chimique du film a mieux que quatre pour mille ; dautre pat, dun
ensemble de quatre cibles indépendantes pour le dépdt de multicouches ou ddliages. Un
générateur de plasma et composé dune cathode chaude, dune anode e d'un champ
magnétique utilisé pour confiner le plasma au voisinage des cibles.
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Figure Ill-1-a Schéma de principe de notre dispositif. Ce dispositif est

constitue :

- d'un systeme de contrdle du taux de dépbt qui permet de définir la

composition chimique du film a mieux que quatre pour mille;

- d'un ensemble de quatre cibles indépendantes pour le dépbt de

multicouches ou d'alliages.

Un générateur de plasma et composé d'une cathode chaude, d'une anode et d'un

champ magnétique, qui et utilisé pour confiner le plasma au voisnage des cibles.
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Le béti présenté sur lafigure I11-1-b est composé d'une croix asix branches en acier
inoxydable, équipées de brides a couteau ajoint cuivre éuvable a 450 °C. Deux dentre dles
ont un diametre de 200 mm, les quatre autres de 100 mm. Queatre sont horizontaes et sont
équipées de deux brides dun diametre utile de 200 mm et de deux brides dun diamétre utile
de 100 mm. La bride supérieure, dun diamétre de 100 mm est utilisée pour la génération du
plasma. En effet dle porte a la fois le canon a dectrons et le support de I'anode ains que le
dispogitif dinjection du gaz.

Les deux brides de 200 sont utilisées pour le transfert de I'échantillon vers le béti
de gravure. Les deux autres brides horizontales d'un diamétre 100, Situées en vis a vis sont
utilisées respectivement pour le montage de la platine porte-cible mobile et pour le sas de la
plaine porte-subgtrat. La bride inférieure, d'un diametre 100, est utilisée pour le pompage de
I'enceinte. Dans la partie inférieure un piquage permet de préever le gaz de l'enceinte, sa
presson est mesurée avec une jauge Bayard-Alpert, puis gores laminage il est envoyé vers
une cdlule quadrupolaire dandyse des gaz résduels. Dans ce méme plan se trouve un
deuxieme piquage fermé par une vanne tout-méta utilisé pour le prévidage de I'enceinte.

111.1.3 Dispositif de pompage et d'éuvage

Ce dispositif doit assurer deux fonctions : d'une part le prévidage de I'enceinte et son
maintien sous ultra-vide entre les périodes d'utilisation, d'autre part la circulation du gaz utilisé
pour former le plasma. Ces deux fonctions sont assurées par deux dispositifs indépendants.

Sur la figure 111-2 nous avons représenté le dispositif de pompage de I'enceinte.
Dans la patie inférieure de l'enceinte nous avons placé le dispostif de prévidage. 1l est
congtitué d'une pompe seche a membrane et d'une pompe drag [11] non lubrifiée. A ce niveau
la mesure de pression est assurée par un manomeétre métalique de Bourdon (1000 a 1 torrs)
et d'une jauge thermocouple (de 1 a 103 torr). Cet ensemble de prévidage est séparé de
I'enceinte par une vanne a joint médligue qui assure sa mise hors circuit lorsgu'un vide
inférieur 2104 torr permet I'amorgage de la pompe ionique. Cette pompe ionique permet un
vide limite inférieur & 108 torr de maniére a assurer un pafat dégazage des parois de
I'enceinte pendant la période d'éuvage. Le vide limite est mesuré par lajauge Bayard Alpert
(de 104 a10-8torr) qui couvre trés bien cette gamme de pression ultra-vide. Cet ensemble
de pompage ultra-vide et séparé de l'enceinte par une vanne a soufflet UHV d'un diametre
100 millimetres, qui assure I'isolement de la pompe
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ionique pendant le dépdt qui se ferme automatiquement en cas de coupure de courant. En
effet le pompage ionique et tres facilement pollué par les gaz rares utilisés pour former le
plasma parce que ces gaz sont difficiles aioniser et chimiquement neutres. Sur la bride de 200
mm nous avons placé le dispogtif de pompage chargé dassurer la circulation de I'argon
pendant le dépbt. Ce dispositif est constitué d'une pompe turbo-moléculaire d'un débit de 170
litres par seconde ; elle est sfparée de I'enceinte par une vanne a soufflet médlique d'un
diamétre de 63 mm, qui se ferme automatiquement en cas de coupure de courant. La
conductance de ce circuit de pompage ramene a 100 litres par seconde la vitesse de
pompage sur |'enceinte.
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Figurel11-2 Pompage et étuvage
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Afin déviter tous les risques de pollution en provenance du circuit primaire, la
pompe turbo-moléculaire est elle méme pompée par la pompe drag qui est précédée par une
pompe & membrane. Ce dispostif fonctionne parfaitement sauf pour I'héium et I'hydrogéne
pour lesquels le vide limite de ce syséme de pompage serait limité par le faible taux de
compression de ces pompes, respectivement 700 et 600. Cette difficulté a été résolue par
I'injection d'un lest dazote. Ce digpogtif assure une parfaite sécurité et il évite toute pollution
accidentelle associée aux remontés d'huile d'une pompe primaire.

Le dispositif déuvage utilisé pendant |a phase de pompage UHV est condtitué d'un
ensemble de lampes ha ogene de 500 waits fixées directement al'intérieur de I'enceinte.

111.1.4 Dispositif d'injection du gaz

Le schémade cet ensemble est présenté sur lafigure [11-3.

~.—— commande de la
vanne
piézo-électrique

Argon N56

99.9999% 2

| réglage

Azote | |Argon enceinte jauge

— Bayard Alpert
LR g

Figurel11-3 L'injection du gaz

Cet ensemble d'injection de gaz argon de haute pureté (Argon N 56 : H)O =2 ppm,
02 = 0.5 ppm, CO+CO5 = 0.1 ppm, C, Hyy= 0.2 ppm, Hy = 0.01 ppm ) et doublé d'un
dispostif dinjection qui permet de choisr entre deux gaz de ringage, de I'argon U ou de
I'azote que nous utilisons pour un ringage de I'enceinte avant de remettre en route la pompe
ionique.
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L'injection de gaz et la régulation du débit gazeux sont assurées par un dispositif
d'asservissement de la pression. La vitesse de pompage de la pompe turbo-moléculaire et
supposte congtante. Cependant de nombreux facteurs conduisent a des fluctuations
importantes de la pression, ce qui nous a amenés a utiliser un dispogtif d'asservissement de la
presson. Le débit dune micro-fuite dargon a commande piézo-électrique est gusté
automatiquement afin d'obtenir une pression donnée dans I'enceinte. La mesure de la pression
en présence d'un plasma est compliquée par un effet direct dionisation du plasma et par I'effet
du champ magnéique utilisé pour le confinement du plasma. Pour saffranchir de ces effets
parasites qui faussent tres significativement la mesure de la pression, nous avons placé notre
jauge Bayard Alpert dans la partie inférieure de I'enceinte. Le signd d'erreur reflé&ant |'écart
par rapport a une condgne de pression est utilis® pour commander une vanne piézo-
éectrique. Cette régulation de pression gazeuse est indigpensable a I'obtention d'un plasma
gable. En effet les processus indlagtiques responsables de la formation du plasma sont
déterminés par I'énergie des dectrons.  Cette énergie, comme nous I'avons vu au chapitre |,
et une fonction du libre parcours moyen éectronique, qui et directement reliée ala pression
gazeuse. Les rendements de pulvérisation cathodique et le taux de dépbt observés aur le
substrat dépendent eux-mémes de cette pression.

[11.2 Le générateur du plasma

Le dispogtif de pulvérisation cathodique triode que nous avons utilisé se présente
comme un générateur de plasma laissant toute liberté a I'utilisateur pour adapter le systéme
cible-substrat a ses besoins particuliers. Ce générateur de plasma est composé d'une cathode
chaude, dune anode, et dun champ magnétique utilisé pour confiner le plasma au voisnage
descibles.

Le filament parcouru par un courant et porté a haute température. 11 émet des
électrons qui sont accélérés par I'anode portée a une tension de +150 volts. Cdle-ci et
fournie par une aimentation régulée en courant. Le plasma est amorcé par un "starter” situé a
proximité du filament. Sous I'action des chocs avec les dectrons, les atomes d'argon sont
ionisés et forment un plasma contenant des éectrons et des atomes neutres. Ce plasma et
confiné au voisnage immédia de la cible par un champ magnétique Stué a I'extérieur de
I'enceinte. Les ions positifs vont heurter |a cible sdectionnée, portée a une tension de -1500
valts. Le choix de la cible est assuré par un scanner piloté par un ordinateur. Les atomes de
cette cible sont §ectés sous I'impact desions. Un ensemble de bal ances assure un contréle du
taux de dépot.

Un soin paticulier a &é porté a la rédisation de ce dispostif de maniere a
saffranchir de toutes les causes dingahilité qui pourraient conduire a une évolution aéatoire
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du taux de dépdt, conduisant a des fluctuations de la composition chimique du film pulvérisé.
Cet effort sest porté tant sur la géométrie du générateur que sur les circuits éectroniques
chargés de I'dimentation du générateur. Nous décrirons d'abord ces circuits € ectroniques.

111.2.1 Lefilament et son dimentation

111.2.1.1 Lefilanent

Le filament émetteur délectron est formé par un fil de tungsténe. Le diamétre du fil
de tungsténe et égd @ 0,8 mm et sa longueur efficace L congtituant la surface d'évaporation
est égde a26 cm bobinée sur un diameétre de 7 mm comme indiqué danslafigurel11-4

surface d'évaporation

—Plq—

d . =0.8mm
tungstene

Figurel11-4 Un filament de tungsténe

111.2.1.2 Le montage du filament

Le montage du filament est présenté sur lafigure [11-5.

Comme nous l'avons vu, la cathode chaude est a chauffage direct. Elle ext
smplement formée par un filament de tungstene porté a haute température. Ce filament et
supporté par deux passages éectriques haute tenson en céramique. Cette disposition et
I'utilisation de passages céramiques montés sur une bride a joint méalique a permis de nous
affranchir d'un dispositif de refroidissement des passages éectriques, magre la forte puissance
disspée par le filament (environ 700 watts). Par contre afin d'éviter une pollution par
décarburation de la paroi en acier inoxydable Stuée au voisnage du filament, et dune pollution
par les vapeurs de tungstene issues du filament porté a haute température, nous avons place le
filament dans un tube coudé a paroi double. Cette double paroi et parcourue par une
circulation d'eau qui assure le refroidissement de la surface située en vis avis du filament.
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dissement anode _:‘
+150V
X X

\

bobines horizontales
Figurelll-5 Filament monté dans un tube coudé a double paroi

111.2.1.3. Ladurée de lavie du filament de tungsténe

Letableau (111-1) de Jones et de Langmuir publié dés 1927 par le Laboratoire de la
Generd Electric Co. [5], nous a permis de faire les caculs de notre filament en tungsténe
émetteur d'éectrons.

Les réaultats sont portés dans ce tableau en fonction de la température vraie du
filament : la puissance W, en watt absorbée par son chauffage, sa résstance Ry et le rapport
Ry / Rog3 de cette résistance a la résistance du fil ala température de 293 K (20°C). Il faut
remarquer 1'énorme variation de ce rapport avec la température, l'intensité i, en ampeéres du
courant thermo-ionique fourni dans ces conditions, l'intengité |, (en ampéres) du courant de
chauffage, la tendon aux bornes V, (en voalts), le taux d'évaporation du tungstene my a la
surface du filament (en g/s), I'efficacité thermoionique (en milliampéres) émis par watts
dissipés.
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T Wy Rru | BT iy Vu ly my e

K W.enr2  |mNem | R [Acm32 |mv.om?2 | A o2 | gslem? | maw
203 |0 699 |1 0 0

400 | 000624 1026 | 1467  |2467 0,0268

600 | 00954 1685 |241 75,25 1,268

800  [0240 2049 |29 108,2 2218

1000 | 1,89 3174 |454 2441 7,749 336101 | 1161033

1200 |521 3946 | 565 3634 14,34 3061011 | 1011026

1400 1211 4737 | 678 5035 2385 208108 | 7,881022

1600 | 2432 5546 | 7,93 6622 36,73 291106 | 3921018

1800 | 4454 6374 |912 8360 53,28 140104 | 2971015

2000 | 75,37 7219 [1033 1022 73,75 315103 |5511013 | 0042
2200 | 1198 8083 |1157 |1217 9840 417102 | 3921011 | 035
2400 | 1812 8965 |1283 |1422 1275 0,364 1,3710°° 20
2500 | 2193 %13 |1347 |1526 1436 0935 6,3610° 4,27
2600 | 2630 9866 |1412 |1632 161,1 2,25 276108 |85
2700 | 3127 10322 1476|1741 1797 512 995108 | 164
2800 | 3689 107,85 |1543  |1849 1995 11,11 351107 |31
2000 | 4324 11251 1610  |1961 2206 2295 1,0106 53
3000 | 5035 1721 1677 | 2072 2430 4440 304106 |[884
3100 [5830 121,95 |1746  |2187 266,7 83,0 835106 |142
3200 |6755 126,76 1815  |2301 2997 150,2 20910° | 243

la puissance de chauffe :

larésstance achaud :

le courant de chauffe

Tableau (111-1) Paramétres du filament de tungsténe

Sur lafigure I11-6 nous avons représenté la résistance & chaud en fonction du courant
de chauffage. Cette courbe nous a permis de choisir un point de fonctionnement, c'est-a-dire
une température de filament qui rédise le meilleur compromis entre le taux d§ection
déectrons et la durée de vie du filament. En effet, on écrit :
W=W,*L+d

(I11-1)

(111-2)

(111-3)
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latensonderégime:  V=iR=i,d”?Ry LzzvuLorl’2 (111-4)
d

60 | 60

50 | . t
= A 1 =R(T)/R(ambiant) m
& —8 — efficacité (MA/W) / =
S 40 | { - 40 g
x 30 r ! - 3
’\P >
C 20t /;{ 420 =
o A
I A
= 10 PO -

a 4 pra
0“A l l ot l 0
0 10 20 30 40 50

Courant filament (A)

FigureIl1-6 La résistance Ren fonction du courant de chauffage.

On peut prévoir la vie moyenne t dun tel filament, en admettant que la rupture se
produise quand il a perdu 10% de son poids par évaporation. La masse initide M du filament

2
pd Lrol

et égded: M= La masse de tungstene évaporée dans I'unité de temps est

proportionnelle ala surface d'évaporation : p dL et letaux d'évaporation my, et indiqué sur le
tableau (111-1). Chague seconde, le filament de tungsténe perd lamasse mt, ou m=my L d.
Donc ladurée de lavie moyennet du filament sécrit :

0AM _ 0lpd?Lryy _Odpdryy
m 4m, Ld 4m,

t =

(111-5)

D'apreés cette formule on voit bien que la vie moyenne d'un filament de tungsténe ne
dépend que du diameétre d du fil de tungstene, car le taux d'évaporation my dépend de la
température de tungsténe et le reste des paramétres de cette formule sont des constantes. Le
filament le plus gros aura donc la vie moyenne la plus longue.

Notre dispostif a &é congu pour un courant anodique |, maximum de 3 ampéres.

Le courant filament est de 34 ampéres et la tension filament de 19 volts donc la puissance de
chauffage W (I'énergie dissipée) est égde a 646 watts
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On définit une efficacité thermoionique e par lerapport entre le courant d'éectron
émis par le filament et la puissance fourni pour son chauffage :

e= o (111-6)

Nous savons que | est proportionnel a la surface émettrice. Il en est de méme pour
W puisquil sagit de pertes par rayonnement. Il en résulte que I'efficacité thermoionique est
indépendante de la surface émettrice.

Nous pouvons cdculer I'efficacité thermoionique e de notre dispositif :

l,_ 3

= = 4,6 MAW
W 34724

e=

Sur le tableau (111-1) nous pouvons voir gque pour une efficacité thermoionique de
4,6 mA par watt, la température du filament est comprise entre 2500 et 2600 K. Cette
température permet destimer le taux d'évaporation du filament a 4,6 108 gramme par
seconde pour la surface de notre filament. En admettant que la durée de vie du filament ne soit
pas limitée par les phénomenes de recrigtalisation, mais par lasmple perte de poids due aune
évaporation de |'ordre de 10% de sa masse totale, nous pouvons prévoir une durée de vie de
notre filament (pour une masse de |'ordre de 2 grammes), de presque un millier dheures. En
effet pour notre filament présenté sur lafigure 111-4,

d=0.08cm, r, = 19,35 glcm3
supposons m, = 4,6 108g/s

On auradonc:

. 01 314' 008" 1935

3 » 750 heures
4 46" 10°°” 3600

111.2.1.4 L'dimentation du filament

Le filament es dimenté smplement par une source de courant dternatif basse
tenson. Cette source, comme |'dimentation anodique, est flottante par rapport ala masse, ce
qui permet de polariser la source d'éectrons par rapport aux parois de I'enceinte. Elle n'et
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pas régulée, mais le courant de chauffage est porté a une vaeur suffisante pour que I'émission
thermoionique soit supérieure a la valeur du courant anodique impose par I'dimentation en
courant de I'anode. Le schéma de principe de I'dimentation filament est présenté sur la figure
11-7.

{E B4 volts B0 smperss
raglegs

g ,
Ils

r ' &l 3 | |
' | Rewi[]" -{}-

¢

Figure I11-7 Schéma de principe de I'alimentation filament

)2

Nous présentons sur lafigure 111-8 la variaion de la tension anodique en fonction du
courant filament divisé par le courant anodique asservi a une vaeur constante de 1 ampére.
On voit bien que pour les vaeurs de courant filament Situées au ddla du coude, la tenson
anodique est pratiquement indépendante de la vaeur du courant filament. Dans ces conditions
la régulaion du courant filament et superflue. Cette vaeur du courant et de I'ordre de 30
amperes pour une tension de chauffage d'une vingtaine de volts.
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160
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S 120 Courant anodique =1 A |
]
T 100 -
©
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S
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Courant filament (A)

Figure 111-8 La tension anodique en fonction du rapport entre le
courant filament et e courant anodique.

111.2.2. L'anode et son aimentation

[11.2.2.1 L 'anode

L'anode et formée d'un tube cylindrique, voir figure I11-5 Stuée entre le canon a
électron et le porte-cible. Cette dispostion qui encadre I'anode permet de localiser le plasma
a proximité des cibles et de le déplacer gréce & un champ magnétique sans perturber sa
gabilité. Elle permet auss d'éoigner I'anode et le filament des cibles, afin déviter la pollution
associée a la génération du plasma [6]. Gréce a cette disposition le béti peut facilement étre
modifié puisgque la totdité des déments dédiés ala mise en place du plasma est Stuée sur une
méme bride. Les passages dectriques utilisés pour I'dimentation de I'anode sont Situés a
I'extérieur du cylindre anodique de maniére a éviter la formation dun plasma qui s
développerait sous I'action du fort gradient éectrique situé au niveau de ce passage éectrique.
De plus le volume mort autour du passage est rempli avec un tube de quartz isolant. En effet
ce plasma tend a provoquer la méadlisation de l'isolant du passage éectrique éanche,
conduisant & la créetion d'une fuite en courant aéstoire entre I'anode et la masse. Cette fuite
modifie les conditions de stabilité du plasma
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Larédisation du dispositif en technologie ultra-vide malgré sa lourdeur possede de
nombreux avantages. En particulier la température de I'anode peut sans probléme sélever a
pluseurs centaines de degrés. C'est cette Stuation particuliere qui nous a permis de nous
affranchir dun dispositif de refroidissement de I'anode toujours difficile a mettre en cauvre. 1
suffit de concevoir une anode d'une surface suffisante pour que I'énergie résultant de l'impact
des dectrons accdérés au potentid de l'anode et transformés en chaeur puisse ére
smplement disspée par rayonnement. Un rapide calcul utilisant laloi de Stefan décrite par la
formule ci-dessous (111-7), nous montre qu'une anode ayant une surface de 500 c? permet
de dissiper une puissance de 100 watts, grace a une élevation de température de 450 °C [7].

En effet I'énergie WiR émise par rayonnement d'une surface daire A (en cn¥) et
donnée par I'équation de Stefan-Boltzmann :

WR=s eA T4 (11-7)

ou: Wrest I'énergie rayonnée exprimée en watts ;

e et le pouvoir émissf delasurface A ;

s est lacongtante de Stefan-Boltzmann : 5,67.1012W.cnr2. K4
L'énergie WR' rayonnée entre deux surfaces de températures T1 et To (T < To) Sécrit :

WR' =s E A]_ ( T24-T14)

ol  A;estlare(encn?) delasurface qui recoit I'énergie alatempérature Ty ;

E est un facteur qui tient compte des pouvoirs émissfs e; et e des surfaces aux

températures T1 et To.
Nous obtenons ains une température d'anode inférieure a 500°C.

[11.2.2.2 L'dimentation anodique

L'dimentation de I'anode permet 'accélération des dectrons émis par la cathode
chaude. Elle est dimentée en courant continu par un générateur que nous avons développé de
maniere a satisfaire les exigences de notre dispogtif expé&rimentd. En effet nous avons obsarvé
gue les ingtabilités responsables des fluctuations observées dans le taux de dépdt provenaient
pour une bonne part des évolutions déetoires du courant anodique. La solution proposéeici,
bien guele ne résolve pas tous les problemes, permet cependant de produire un plasma
sable. Dans ce but le courant anodique est assarvi a une vaeur condante et la tension
anodique et libre de sadapter aux conditions de fonctionnement. Pour une valeur du courant
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anodique inférieure au coude de lafigure 111-8, le courant est fixé par I'dimentation de I'anode,
ce qui tend amaintenir congtante la densité du plasma.

La gtabilité du plasmaest auss indispensable pour assurer un bon fonctionnement de
I'ordinateur et des balances a quartz utilisées pour asservir le taux de dépét. En effet sans ce
dispogitif les arcs dectriques associés aux ingabilités du plasma provoquent des pointes de
courant anodiques qui perturbent gravement |e fonctionnement du dispositif d'acquigition.

Le drcuit dadimentation anodique doit satisfaire a trois conditions : premierement
assurer I'amorcage du plasma, deuxieémement fixer et maintenir constante lavaeur du courant
anodique qudle que soit I'évolution de I'impédance du plasma, et troisieémement se protéger et
protéger le dispositif de pulvérisation contre les courts-circuits provoqueés par les phénomenes
darc dectrique. C'est pour cette raison que nous avons étudié et rédisé une aimentation
anodique spécifique. Le schéma de cette dimentation et présenté sur la figure 111-9. 1
comprend trois parties : la premiére et utilisée pour amorcer le plasma, la deuxiéme et un
régulateur de tensgon qui permet de fixer la vaeur maximum de la tensgon appliquée sur
I'anode, et la troiséme est un régulateur de courant qui permet de fixer e de maintenir
congtante lavaeur du courant anodique quelle que soit I'évolution de I'impédance du plasma.

[11.2.2.2.1 Amorcage du plasma

En bas sur la gauche du schéma aimentation d'anode, figure 111-9, et présenté le
circuit damorcage du plasma. Il comprend un circuit redresseur en pont, directement relié au
secteur 220 volts dternatif par une résistance de 220 ohms qui limite le courant de charge. I
permet de charger un condensateur de 18 microfarads a une vaeur de tension de I'ordre de
300 valts. Cette charge est maintenue lorsque le relais est en position fermée.  Lorsque I'on
veut amorcer le plasma, le circuit dexcitation du relais est ouvert, ce qui permet disoler le
condensateur du secteur et d'gppliquer sa tenson de charge sur une éectrode Stuée a
proximité de la cathode comme indiqué dans la figure [11-5. A I'amorcage, un régime darc
sétablit avec une tres faible valeur de la différence de potentiel entre la cathode chaude et le
point d'amorcage.
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Figure I11-9 Schéma de principe de I'alimentation anodique
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[11.2.2.2.2 Régulation de tension et régulation de courant

Un transformateur d'dimentation fournit une tenson de 180 volts dternatif, cette
tension et redressée par un pont de diode puis filtrée par un réseau LC (voir Figure 111-9).
Cette tension continue non régulée est appliquée sur la cellule de régulation de tension puis sur
lacdlule de régulation de courant. Ce potentiel est ensuite gppliqué directement pour polariser
positivement I'anode par ragpport a la masse du béti. Le régulateur de tenson permet de
fournir une tension maximum comprise entre 60 et 150 volts, cest-a-dire quil permet de fixer
les valeurs extrémes de la polarisation anodique. Ceci et utile pour éviter les phénomenes
darc qui peuvent se produire lorsque la tension anodique et trop élevée.

Cet éage comprend un ampli opérationnd amplificateur 741 qui compare une
fraction de la tendgon de sortie a la tenson de la Zener 1. 1l est suivi dun trangstor haute
tenson qui fournit le courant base du ballast de régulation, formé de 4 transstors BUSABA en
montage Darlington, qui permet dévacuer les 200 watts disspés en cas de court-circuit
accidentel de l'anode. Les trandstors de puissance sont montés en Darlington car
ma heureusement ils ne possedent qu'un tres faible gain en courant : b=5. Le schéma du
régulateur de courant est tres voisin, maisici cest la valeur du courant qui est comparée ala
tendon Zener 2 et la batterie de transistors de puissance comprend 17 transistors Bus48A car
cette cdlule doit absorber |a totdité de la puissance en cas de court-circuit accidentel de la
cible. De plus le fonctionnement des transstors de puissance dans une gamme de tension
upérieure a 150 volts est limité par un mécanisme destructif (“secondary breskdown™) qui
limite le courant a 20 milliampéres par transstor, aors que ce courant peut atteindre 16
amperes a basse tenson. Ceci explique la présence des 17 transstors dans le bdlast de
régulation de courant nécessaire a la régulation dun courant anodique de 3 amperes. La
bande passante du dispositif d'asservissement de courant est suffisamment large pour obtenir
un asservissement ingantané du courant cible en cas de fluctuation rapide de l'impédance
entre le filament et I'anode. De fait gréce a ce dispositif un court-circuit entre I'anode et le
filament ne provoque aucune perturbation du systeme d'acquisition.

Ces deux circuits de régulation permettent un pilotage extérieur. Dans ce cas les
tendons Zener sont remplacées par des tensions de référence qui peuvent étre fournies par
I'ordinateur.

111.2.3 L'analyse du gaz formant le plasma

Une éude systématique de la composition chimique du gaz résidud, effectuée gréce
a un spectrométre de masse quadrupolaire, nous a permis de définir les conditions de
fonctionnement optimum. Le spectre obtenu en I'absence de refroidissement de la paroi
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double montre clairement une pollution associée ala surchauffe de laparoi en acier inoxydable
et des connections éectriques. Cet effet est absent lorsque le refroidissement est assuré par la
circulation de l'eau. Gréce au systéme de pompage différentiel décrit dans le paragraphe
[11.1.3, nous avons pu comparer |es effets de pollution associés au canon a éectrons dans la
Stuetion ou le filament de tungsténe et plongé dans un vide poussé ou en présence dune
pression dargon. On observe clairement une réduction de la pollution en présence d'argon.

En fait comme nous 'avons souligné au déout de ce chapitre, les problémes de
pollution inhérents a la présence d'un plasma ont &é résolus gréce a la mise en cauvre d'un
dispogtif ultra-vide éuvable. Cependant afin de vérifier au cours du dépbt e degré de pureté
du plasma [8], nous avons mis en place un dispositif dandyse de gaz résdud. 1l sagit dune
cdlule dionisation suivie dun filtre quadrupolaire radiofréquence [9] & dun collecteur de
faraday. Ce digpostif ne fonctionne correctement que dans une gamme de pression inférieure
a 105 torr, nous avons donc éé amenés a le Stuer en aval dun dispositif de pompage
différentiel congtitué de la petite pompe turbo-moléculaire. Ce dispositif est présenté sur la
figure111-10.

4

P=710 " torr

enceinte

laminage

spectro de masse
guadrupolaire

-5

P=10 torr

pompe
turbo-
moléculaire

Figure 111-10 Spectrométre et pompage
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Il nous a ans éé possible de suivre pendant le dépdt la pureté du gaz formant le
plasma. Aprés éuvage de I'enceinte la pression résiduelle est comprise entre 10-7 et 10-8 torr.
Cette contribution résiduelle n'augmente pas significativement lors de I'injection d'argon N 56.

111.2.4 L e confinement du plasma

Notre dispogtif utilise I'effet magnétron [10] &fin de localiser e plasma au centre de
I'enceinte et au voisinage des cibles. Dans ce but, comme indiqué sur la figure 111-5, trois
solénoides courts ont éé disposés le long de la trgectoire des dectrons a I'extérieur de
I'enceinte. IIs forment la partie active d'un circuit magnétique, présenté sur lafigure 111-11. Le
champ magnétique augmente la densité du plasma suivant un circuit qui suit le trgjet des lignes
de flux magnétique. Cette disposition permet dalonger les trgectoires éectroniques sous
I'action de la force de Lorentz, ce qui augmente la probakilité de collison avec les atomes du
gaz. Le champ engendre un tube de plasma qui traverse I'anode cylindrique et Sincurve pour
sediriger verslescibles.

starter : '
- ’/\‘ /
filament ( ) § tube de plasma
, A’/
<, tube de
double paroi quartz
pour le refroi- isolant IE
dissement
anode — -
+150V
X | | X N
) / bobines
porte-cible | | horizontales

\
2

Figurelll-11 Le générateur de plasma
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Le courant circulant dans les solénoides excitateurs est choist de maniere a
augmenter la dengté de plaama au voisnage immédiat de la cible. Dans la conception initide
de notre digpositif nous avons tenté d'utiliser ce champ magnétique excitateur afin de déplacer
le plasma par rapport aux cibles, pour modifier la distribution des atomes neutres € ectés sous
I'action du bombardement ionique. Ce procédé sest révéé completement inefficace, les effets
décran al'intérieur du plasma ne permettant pas de modifier la densité des ions a une échdle
inférieure aladimension de la zone noire de Crooke.

II1.3 Lapolarisation delacible

Nous voulons maintenant décrire le dispositif qui permet de polariser de maniére
rapide, stable et reproductible les quatre cibles de notre dispositif de pulvérisation cathodique.

111.3.1. La platine porte cible et son alimentation cible

111.3.1.1. Laplatine porte-cible

La platine porte-cible comprend quatre cibles indépendantes et quatre passages
éanches haute tenson, avec un soufflet médlique et son circuit de refroidissement comme
indiqué sur la figure 111-12. Pour chague cible, une tige de cuivre isolée dectriquement assure
alafoisle contact dectrique, le positionnement mécanique e le refroidissement delacible. Le
refroidissement des cibles et assuré depuis I'extérieur de I'enceinte par un bain dhdium
gazeux. Le soufflet métdligue de fort diamétre permet la trandation de I'ensemble de quetre
cibles de maniere a pouvoir guster la distance cible / substrat en cours de dépét. Chagque
cible est dimentée sfparément ce qui permet de rédiser une excitation séquentielle précise
gue nous utiliserons pour assarvir le taux de dépbt. Ceci est rendu possible gréce a un
systéme d'acquisition et de contréle qui asservirale courant et la durée d'excitation de chague
cible. La tendgon cible est fournie par une source de courant qui maintient le courant cible
congtant quelle que soit I'évolution des conditions de bombardement.
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Figurelll-12 La platine porte-cible
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111.3.1.2 L'dimentation cible

Dans un appareil de pulvérisation cathodique, e mécanisme utilisé pour transporter
les atomes de la cible vers le subgtrat et lié€ au bombardement de la cible par desions extraits
du plasma

Le principe de notre dispostif est basé sur une pulvérisation cathodique multicble
squentielle. Chague cible est polarisée tour atour pendant une durée définie a la milliseconde
pres par un ordinateur. Une méme aimentation est utilisée pour I'ensemble des quatre cibles.
Un scanner haute tenson assure la commutation des cibles.

La polarisation des cibles est réalisée a courant constant. Un générateur de courant
permet de maintenir le courant a une vaeur congtante comprise entre 1 et 40 milliampéres
avec unetension qui peut ateindre 4 kvalts. Le schéma de cette dimentation est présenté sur
lafigurelll-13.

Elle a &é modifiée de maniére a réduire son temps de réponse e a pouvoir
programmer le courant cible. La régulation de courant est assurée par une lampe émettrice
d'une puissance de 400 watts, qui permet une excellente régulation du courant cible méme en
présence d'une perturbation rapide comme celle associée a la commutation des cibles, ou
cdle résultant d'un micro court-circuit.

La programmation du courant cible implique une action sur le dispositif de régulation
qui peut ére porté a un potentiel de 4 kvolts. Le découplage entre la commande en
provenance de l'ordinateur et le circuit de régulation est assuré par une double isolation
optique représenté sur lafigure 111-13.

En fait |'utilisation d'un régulateur de courant pour la polarisation de la cible permet
une bien melleure abilisation du processus de pulvérisation cahodique. Ceci et
particulierement important pour notre dispositif pour lequel comme nous le verrons au chapitre
IV les commutations éectrique d'une cible al'autre sont ala base du dispostif de contrdle. La
régulation du courant cible garantit que chague cible recevra un flux dions parfaitement stable
et reproductible.
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Figure 111-13 Dispositif d'isolement et de commande pour la programmation et
la régulation du courant cible
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111.4 Dispositif multicible

La commutation du courant cible et assurée par un commutateur haute tension qui
permet de polariser chague cible pendant une durée fixée par l'ordinateur. Le schéma et
présenté sur lafigure [11-14.

3000 -=—

— ' Nens

Figure 111-14 Schéma de principe du commutateur des cibles, nous
avons représenté un seul canal.

Ce commutateur utilise cing tubes d'émission d'une puissance de 50 watts. Quatre
tubes sont affectés a la polarisation des quetre cibles, le cinquieme assurant la fermeture du
circuit a régulation de courant lorsque aucune cible n'est utilisée. Le circuit de pilotage par
ordinateur e a double isolement : une isolation optique, suivie dune isolaion par
transformateur haute fréquence. Cet ensemble permet de polariser de maniere stable chacune
des quatre cibles de notre digpositif, la durée de cette polarisation pouvant étre décidée par
I'ordinateur. Parce que le changement de la tenson cible de -3 kV a 0 volts perturbe
l'ordinateur, la cinquieme cible, dite "fausse’ cible, est utilisée afin de supporter -3 kV au
moment du changement. Dans ce cas, le courant fournit par I'dimentation reste toujours
congtant, méme au moment ou I'on commute une cible.
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ChapitrelV

CONTROLE PAR ORDINATEUR
DE LA COMPOSITION CHIMIQUE
D'UN FILM MINCE
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Chapitre 1V

Contrdle par ordinateur de la composition
chimique d'un film mince

I ntroduction

Ce chapitre sera consacré a la description de notre dispositif de pulvérisation
cathodique asssté par ordinateur. Ce dispositif de pulvérisation a éé congu pour e dépbt de
films minces ddliages. En effet comme nous I'avons souligné au chapitre |, la pulvérisation
cathodique ouvre de nombreuses perspectives dans le domaine du dépbt de films minces
[1,2,3]. Elle souffre cependant de sérieuses limitations dans le domaine des aliages par suite
des difficultés rencontrées pour contrdler la composition chimique des couches déposées. Dans
ce chapitre nous présenterons d'abord le principe utilisé pour le contréle de la composition
chimique et son dispositif d'asservissement. Nous décrirons ensuite les réaultats obtenus aing
gue son application a la rédisation dun film bolométrigque de trés grande sengbilité. Findement
nous andyserons la digtribution angulaire des atomes gectés de la cible et son incidence sur
I'homogénéité spatide du film.

V.1 Principe du contr6le de la composition chimique

Le contr6le de la composition chimique est basé sur la mesure de la masse déposée
pour chacun des condituants de I'dliage comme indiqué sur les figures 1V-1(a) et (b). Cette
mesure et rédisée par une balance a quartz Stuée au voisinage immédiat de I'échantillon. En
fait comme nous l'avons souligné aux chapitres | et 111, deux mécanismes principaux sont a
l'origine des fluctuations de la compostion chimique du film déposé par pulvérisation
cahodique. Le premier concerne les fluctuations du plasma et de la densité dions regu par la
cible. Le deuxiéme concerne les fluctuations de rendement de pulvérisation de chaque cible,
c'ext-&-dire le rgpport du nombre d'atomes neutres §ectés de la cible au nombre d'ions entrant
en collison avec cele-ci. Afin de distinguer et de maitriser séparément ces deux processus nous
avons chois de concevoir un dispositif séquentid multicible.
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Contrlle par ordinateur

MiA

Alimentation
courant anode
1=2,5A
50-150 Volt
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courant cible
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Figure IV-1 (a) Dispositif de contrdle de la composition chimique. A
gauche sont situées les quatre cibles polarisées sequentiellement par le
scanner. A droite le substrat est situé au centre des quatre balances a
quartz (oscillateur). Les parametres du plasma sont fixés par le
courant anodique et la pression dargon. L'analyse des données
fournies par les balances est utilisée par I'ordinateur pour controler la
durée et la valeur du courant de polarisation des cibles.
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Figure 1V-1 (b) Dispositif d'acquisition. Le dispositif d'acquisition
assure la mesure et le controle des parameétres de notre systéme de
dépdt de film mince : sélection de la cible ; programmation du
courant cible ; tension des bobines de confinement du plasma ;
sélection du masgue et du substrat et mesure de fréquence. Dans la
partie inférieure nous présentons la séquence de mesure de la balance

aquartz.
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Il ne met en jeu que des cibles de matériaux purs, ce qui permet déliminer les problémes de
pulvérisation préférentielle d'une espéce chimique. De plusil permet de ne polariser qu'une cible
alafois, ce qui facilite lamesure exacte de la contribution de chacune des cibles alaformation
de I'dliage. On congtate qu'un double contrdle du taux de bombardement et du rendement de
pulvérisation permet le suivi, au niveau de la couche atomique, de la composition chimique dun
film mince dépose par pulvérisation cathodique. En contrepartie ce dispositif implique un
séquencement rapide et précis de la commutation entre les cibles, de maniére a obtenir un
dliage homogéne. Un temps mort sépare toujours la polarisation de deux cibles différentes, ce
qui autorise I'enregistrement de la dérive de la baance a quartz, et sa soustraction apres andyse
du signa de dérive par I'ordinateur.

1VV.1.1 Les parametres du plasma

Au chapitre Il nous avons montré que notre dispositif triode permet un excelent
contréle du plasma, gréce ala régulation du courant anodique et alarégulation de la pression
dargon. Ce dispositif fixe la dengté du plasma duquel sont extraits les ions responsables du
bombardement de la cible. Les cibles sont polarisées tour a tour par un générateur de haute
tenson a courant congtant qui fixe le courant cible et la durée de polarisation, la valeur du
courant cible é&ant déerminées par ordinateur gréce a un commutateur rapide. Ceci fixe le
nombre des collisons iong/cible responsables de la pulvérisation des atomes de la cible,
Comme nous le verrons par la suite cette régulation des parametres du plasma ne permet de
définir qu'a + 5% prés le nombre d'atomes déposés par chague cible sur le substrat, ceci
introduit une erreur du méme ordre de grandeur dans la déermination de la compostion
chimigue. Ce sont les fluctuations du rendement de la pulvérisation cathodique qui en sont
pour I'essentiel responsables.

Afin de saffranchir des fluctuations du rendement de pulvérisation cathodique nous
avons développé un dispositif qui permet de mesurer ce rendement de maniére quasi continue.

1VV.1.2 L e rendement de pulvérisation cathodigue

Le rendement de pulvérisation cathodique a été éudié grace a un ensemble de quatre
balances a quartz de haute résolution que nous avons décrit au chapitre 1. Ces baances
associées a un dispostif de vernier digitd ont a la fois une excdlente résolution, cent fois
meilleure que cdlle des dispositifs commerciaux, et cela pour un temps de mesure qui a pu étre
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réduit & une vaeur inférieure a 100 millisecondes. Larésolution de ces balances nous permet de
mesurer rapidement les quantités d'atomes neutres déposes, méme pour des taux de dépdts
auss faibles gqu'une couche aomique par minute. Un dliage binaire A-B homogéne est donc
obtenu par une série de cycles formeés d'une sequence de dépdts d'atomes A et datomes B. Un
cycle représente une épaisseur déposée pouvant ére inférieure a une couche atomique. A
chague cycle, la résolution et |a vitesse de mesure de nos balances a quartz sont suffisantes
pour mesurer séparément avec précison la quantité rédlement déposée datomes A et B. La
méme balance est utilisée pour les deux especes chimiques. |l sagit donc d'un processus qui
fournit directement sans approximation la compogtion chimique rédlement déposée au cours
de la sequence de dépbt A-B. Ces vaeurs sont utilisées pour caculer directement le rapport
des rendements de pulvérisation cathodique des cibles A et B correspondantes.

V.2 Principe de |'asser vissement du taux de dépot

L'ensemble de notre dispostif de pulvérisation cathodique et géré par un micro-
ordinateur doté d'un dispositif de contrdle et d'acquisition autonome. Le contrdle du taux de
bombardement de chaque cible et la mesure de la quantité rédlement déposée sur la baance a
quartz disposée au voisinage immeédia de I'échantillon sont confiés a ce dispogtif. Le contrdle
du bombardement des cibles est confié a un commutateur haute tension rapide. |l est dirigé par
le dispostif de controle, qui définit pour chague cible la vaeur du courant et la durée de
polarisation.

1VV.2.1 Cycle éémentaire de dépot

Lafigure 1V-2 illugtre une série de commandes qui congtitue un cycle démentaire de
dépdt dans le cas d'un aliage binaire homogene de composition chimique congtante. Ce cycle
et rythmé par la période d'acquisition du quartz, qui est extrémement stable et égale a deux
fois la durée de comptage. La durée du cycle est égde a h+40 péiodes dacquistion.
Pendant |a premiére séquence a1 du cycle, dune durée de 10 périodes, la cible A n'est pas
polarisée. Dix vaeurs de la fréquence du quartz sont mesurées successvement aintervalles de
temps égaux. Il sagit dune squence de mesure de la dérive thermique avant le dépbt. Au
cours de la séquence a2, lacible A est aors polarisée pendant une durée de m périodes. Un
nombre de m vaeurs de la fréquence du quartz sont mesurées successvement aintervalles de
temps égaux. Il sagit dune séquence de mesure du changement de fréguence pendant le
depdt. Apres extinction de la cible A, une nouvelle sequence de 10 périodes, séquence ag,

permet I'enregistrement des dérives du quartz apres le dépdt.
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Description d'un cycle
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Figure IV-2 Description d'un cycle de dépét pour un alliage

binaire. Ce cycle est constitué d'une suite de 6 séquences.
Les séguences a2 e b2 sont les séguences actives, les

séquences ap, a3, b1 et b3 sont réservées a I'enregistrement
des dérives du quartz avant et apres la polarisation des
ciblesA et B.
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Les mémes séguences sont répétées pour la cible B : 10 périodes de mesure de la
dérive du quartz avant le dépbt, séquence b1, n périodes de polarisation de la cible B,

séquence b2, une nouvelle séquence b3 de 10 périodes de mesure de la dérive aprés le
dépdt. Les données sont alors transmises al'ordinateur pour étre analysees.

1VV.2.2 L'analyse du taux de dépbt

La figure V-3 présente I'évolution de la fréquence de résonance du quartz pendant
un cycle démentaire.
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Figure 1V-3 L'évolution de la fréguence de résonance du quartz pendant un
cycle élémentaire ; la durée de la porte de comptage est égale a 500 ms.

Les quatre squences aj, a3, b1 et b3 de mesure de la dérive thermique encadrent
les séquences de dépdt ap et by, respectivement pour les matériaux A et B condituant
l'dliage. Cette figure illustre égdement l'andyse rédisée afin dextrare de cette sie de
mesures les masses déposées pour chacun des condituants A et B, ains que les rendements
de pulvérisation cathodique des cibles A et B.

Les mesures de chaque séguence peuvent étre analysées par une régression linéaire
rgpide qui fournit les coefficients de I'équation linéaire représentative de I'évolution. Le code
informatique manipule ces vaeurs de mesure en entier binaire, ce qui permet deffectuer cette
opération démentaire en moins de 10 millisecondes. Chague séquence est bien représentée
par une droite. Les coordonnées des points d'intersection entre les segments de droites sont
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caculées et utilisées pour déterminer la durée exacte DT de la polarisation de la cible A et
I'évolution DF 5 de la fréguence de résonance du quartz nette de toute dérive. En comparant la
durée de polarisation calculée avec la durée programmée, on effectue un test qui permet de
détecter pratiquement tout fonctionnement adéatoire de la baance a quartz. De méme pour la
cible B.

1V.2.3 Les dérives du quartz

Comme nous l'avons indiqué ci-dessus, on congtate que les dérives thermiques sont
raisonnablement bien représentées par des droites. Ceci résulte du choix que nous avons fait
dutiliser un résonateur a quartz peu couplé a son environnement. En effet le lien thermique K
du quartz avec son support est faible, comme indiqué sur lafigure 1V-4, ce qui tend a alonger
son temps de réponse thermique. Dans ce cas |es dérives sont toujours bien représentées par
des droites, car la période de lecture du quartz t e est plus courte que son temps de réponse

thermiquetq : tjec << tq = %

K

c ANAAN Support
du quartz

quartz

Figure IV-4 Le lien thermique du quartz avec son support. Le temps
de réponse t est le rapport de la capacité calorifique C a la
conductance thermique K.

Cette Stuation, bien que contraire aux dispositifs habituels ou I'on cherche a coupler
fortement le quartz & un bain thermique régulé en température, est intéressante a deux titres. Le
premier concerne le traitement mathématique des données ; en effet I'analyse des données par
régresson linéaire sur un ensemble de points également espacés peut ére rédiste tres
rgpidement et tres efficacement. Le deuxiéme concerne la détection des erreurs qui se
manifesteront toujours comme des écarts a cette linéarité, cest-a-dire comme un espacement
irrégulier des fréguences.

La figure 1V-5 présente dans sa partie supérieure, I'enregistrement du taux de dépdt
juste aprées la modification des paramétres du plasma. Ici il sagit de la réduction du courant
filament qui a provoqué, a courant anodique congtant, un doublement de la tension anodique.
L'évolution de la puissance disspée par le plasma provoque une tres forte évolution de la
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puissance recue par le quartz. Malgré cette forte dérive du quartz la procédure d'gjustement
par les moindres carrés est pafatement efficace, et la déive thermique du quartz, méme
lorsguelle est supérieure au changement de fréguence di a la variation de masse, peut ére
diminée. On voit darement ici que le contrble de tous les parametres définissant le
fonctionnement du plasma joue un réle clé dans la minimisation des dérives. Le dépdt dun film
daliage est toujours précédé par une érie de tests de la stabilité du quartz, qui permet de
Sasaurer que le quartz est en équilibre avec le flux d'énergie rayonné par le plasma. La courbe
présentée dans la partie inférieure de la figure 1V-5 décrit I'évolution en fréquence du quartz
obtenue lorsgue tous les parameétres du plasma ont été sabilisés et que I'enceinte a atteint
I'équilibre thermique.
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Figure IV-5 Les dérives du quartz. Les points () et les plus (+)
présentent |'évolution du quartz aprés la modification du courant
filament pour le dépdt d'une masse DM de 2,2x109 g, correspondant
a une variation de fréguence DF de 5,4 Hz, pendant une durée DT de
24 secondes. Les croix (X) représentent |'évolution du quartz en
I'absence de dépbt apres la stabilisation des paramétres du plasma.

IV.3. Contrdle et asservissement de la composition chimique

Le contr6le de la composition chimique du film est assuré par I'ordinateur qui recoit et
analyse les données en provenance du quartz. Les écarts congtatés au cycle dindice n-1 sont
pris en compte et corrigés au cours du cycle dindice n (n=1 a p, ou p vaut typiquement 25).
Lafigure IV-6 schématise le principe du contréle. L'organigramme complet des trois premiéres
sequences a1 aag pour lacible A est présenté dans I'annexe.
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Figure 1V-6 Le principe du contrdle du dépot.
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1VV.3.1 Le cacul du rendement

Un film mince est défini par un profil de compostion chimique, cest-a-dire par une
vaeur de la composition chimique qui dépend de la position z en épaisseur. Pour chaque cycle
de dépdt de rang n, trois vaeurs de la compodtion chimique doivent ére considérées: lavaeur
rédle VR qui est la vdeur rédlement déposée déduite de la mesure des quartz, la vaeur
voulue VV, qui et donnée par le profil de composition prévu pour le film, et lavaeur future VF
qui et la valeur déduite des mesures du cycle n-1 et programmée pour le cycle n &fin de
corriger I'écart observé pendant le cycle n-1. Ains de proche en proche la vaeur rédle de la
composition chimique et adtreinte a suivre la vaeur prévue par le profil de compostion. La
vaeur future pour le cycle n+1 est caculée a partir des données du cycle n suivant la formule
(Iv-1) :

VF ne1= Wh - (VR,- VFy) (IV-1)

ou VR, - VF, et I'écart observé pendant le cycle n. Les données du cycle n sont utilisées
pour caculer le rendement de pulvérisation cathodique ingantané du cycle n. Avant chague
cycle, l'ordinateur cacule la durée de dépbt pour les cibles A et B, exprimée en périodes de
lecture du quartz. Par exemple, m périodes pour la cible A et n péiodes pour la cible B. Le
nombre total de périodes actives pendant le cycle dindice n est fixé. 1l est égd alavaeur m+n

(typiquement 50) de maniére a rédiser une couche ddliage homogéne. Pendant la durée du
cycle derang n, le quartz est échantillonné continlment en a1, a», ag pour lacible A et en by,

b, bs pour lacible B (figure 1V-2). Ces mesures de fréquences sont transmises a |'ordinateur
qui détermine les variations des fréquences nettes de toute dérives.

D'apres la formule (11-1) du chapitre 11, on sait que DFp et DFg correspondent
respectivement aux masses DM et DM déposées sur la surface du méme quartz.

DFA: - KA DMA
DFB =- KB DMB

Nous supposerons ici que la masse déposée sur la surface du quartz DM et
proportionnelle a la masse déposée sur I'échantillon Dm et que cette congtante de
proportionndité est indépendante de la cible choise. Nous examinerons par la suite la vdidité
de cette hypothese lorsque nous présenterons les résultats des mesures de la digtribution
angulaire des atomes gectés de la cible. On peut supposer ici que Ka et Kg sont égaux,
puisquil sagit du méme quartz.

Le rapport des changements de frégquence DFa sur DFg pendant un cycle nous
fournit donc directement le rapport des masses déposées :
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DFA _ DmA _ DMA
DFg Dmg DM g

En divisant ce rapport par le rapport des masses atomiques, on peut déterminer le
rapport du nombre d'atomes A au hombre d'atomes B rédlement déposés sur le substrat. Ce
rapport, appelé RR (pour Rapport Réd), est directement relié a la composition chimique du
film:

DF pn- 1/ massep

(1IV-2)
DF pn- 1/ masseg

RRh-1=

Pour un dliage binaire de composition AxBioo-x, |€ rapport de concentration R
exprimeé en pourcentage atcomique sexprime :
X

R= V-3
100 - x ( )

Dans ce qui suit, les compositions chimiques seront toujours exprimeées par ce type de
rapport R

On définit trois quantités en relation avec la composition chimique de la couche : RV,
1, qui représente le rapport de la composition chimique souhaitée pour le cycle derang n-1 ;
RRh-1, qui et le rapport de la composition chimique rédlement mesuré par la baance a quartz
alissue du cycde n-1 ; et RFy, le rapport de la composition chimique programmé qui tient
compte, d'une part de |'écart entre valeurs mesurées RR et programmeées RF au cours du cycle

n-1 (de maniere a corriger l'erreur mesurée par la balance), et dautre part de la vaeur
souhaitée pour le cycle n. Lavaeur de RF(, est donnée par I'expression (1V-4) :

RFh= RVh+ RFh.1- RRqyv1 (IvV-4)
Pour le cycle derang n le nombre de périodes actives de lacible B est égal aNpgp, :

m+n
Ngn = V-5
Bn 1+ RFn /rABn_ 1 ( )

ou m+n est le nombre total de périodes actives , et rag et le rapport de rendement de

pulvérisation cathodique des cibles du cycle dindice n-1.
Le nombre de périodes actives de la cible A du cycledindice n est égd aNap, :
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NAn =m+n- NBn (lV'G)
Au chapitre |, nous avons vu la définition du rendement de pulvérisation cathodique S

_ nombre d'atomes éectés
nombred'ions incidents

DF A
massep " Na
et le nombre dionsincidents sur la cible A est proportionndl au courant cible 15, soit :

Le nombre d'atomes A ectés de la cible A par période est égd au rapport :

massep NAn | A

San M

l]:Bn
masseg NBI’IIB

De méme pour lacible B : Sgn U

Le rapport rag des rendements de pulvérisation cathodique des cibles A et B peut
aors étre calculé pour le cycle dindice n a partir des données programmeées N, €t Ngp, €t des
mesures DF pn, et DF gy, fournies par labalance aquartz:

DFan /(massep” N
rABn - An ( A, An) (lV'?)
DFBn /(IT\&&GB NBn)

Nous avons supposg ici que les courants Ip et |g sont identiques. En utilisant ce
rapport des rendements instantanés d'indice n-1, ragn-1, €t le rapport des valeurs futures RFp,
caculé pour le cycle dindice n, on détermine la durée de polarisation de chaque cible exprimée
en nombre de lectures du quartz : formules (IV-5) et (IV-6). De proche en proche on
progranme and la compogtion chimique du film en fonction du profil de compostion
recherché et de la vaeur fournie par les balances a quartz.

IV 3.2 L'analyse du dépbt d'un film d'aliage AuGe.

Le fonctionnement et les performances de notre dispositif ont été testés au cours de la
fabrication de films minces formés dun dliage or-germanium. Une série de films d'épaisseur
180 A dont la composition chimigque est comprise entre 12 et 22 % Au a éé rédisée. Nous
présentonsici en détail le suivi des 25 cycles de dépdt du film mince de composition AugGegy
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déposé sur un support de verre. Une sous-couche de chrome, dont |'épaisseur représente 20%
d'une monocouche, assure I'ancrage sur la surface du substrat.

Sur la figure 1V-7, nous présentons un enregistrement complet des fréguences de
résonances du quartz en utilisant un comptage direct, avec une résolution de 2 Hz pour un
temps de comptage de 0,5 seconde.
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Figure IV-7Dépbdt dun film d'AujgGeg; de 25 cycle de 180

Angstréms. (a) présente les premiers 12 cycles et (b) présente les
derniers 13 cycles.
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On voit cdarement que le taux dereur est extrémement faible puisque seules
quelques lectures de fréquence sécartent de 4 Hz (pour une fréguence de résonance de 16
MHz) sur les 2250 vaeurs lues pendant cette série de 25 cycles. Les décrochements
observeés entre les plateaux d'enregistrement de la dérive sont associés aux dérives du quartz
pendant le temps du tracé de la courbe. On distingue clarement les cycles dor par une
évolution plus rapide de la fréquence du quartz. Pour cet ensemble de 25 cycles, toutes les
régressons linaires effectuées sur les données de la baance pour le cacul de la masse
déposée ont conduit a une valeur correcte du temps de polarisation de la cible. Lorsque ce
temps n'est pas correct, la mesure du quartz est ignorée et la masse déposée est estimeée
automatiquement a partir de la durée de polarisation de la cible e du rendement de
pulvérisation cathodique déduit des cycles précédents.

11V.3.2.1 Laprogrammation des cibles

Afin dandyser le fonctionnement de notre dispogtif de pulvérisation cathodique
asssté par ordinateur, nous présentons sur les figures V-8, 1V-9, 1V-10 et 1V-11 tous les
paramétres contrélés ou mesurés par l'ordinateur au cours du dépbt du film AujgGegy

présenté sur lafigure IV-7.
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Figure V-8 Variation de la durée de polarisation des cibles, exprimée

en nombre de périodes de lecture du quartz, au cours de la séquence
compléete de dépbt d'un film d'alliage Au19Geg; (figure IV-7)
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Compte tenu des rendements de pulvérisation cathodique et des cibles, la
composition AujgGegy est obtenue pour un cycle de dépdt pour lequel la cible dor et
polarisée pendant environ 5 périodes de lecture du quartz, et la cible de germanium pendant
45 périodes. Ceci est bien représenté sur lafigure 1V-8, ol les carrés e les triangles décrivent
la durée de polarisation respectivement des cibles de germanium et d'or. Les valeurs portées
sur cette figure sont celles qui ont éé calculées et programmeées par |'ordinateur a chacun des
25 cycles. Afin de mettre en évidence le mécaniame d'asservissement, nous avons maintenu
congtant le méme courant cible | = 4 mA pour les deux cibles. Les vdeurs de nombre de
périodes ne fluctuent que de plus ou Moins une unité autour de la vaeur moyenne. En fait cette
expérience, rédisée a courant cible congtant et identique pour les deux cibles, illugtre bien la
nécessité de programmer le courant cible. En effet le changement de la durée de polarisation
des cibles dune seule période implique ici un changement de 5 % de la composition chimique
des deux couches atomiques déposées au cours d'un cycle démentaire.

11V.3.2.2 Le mécanisme d'asservissement

La figure 1V-9 présente I'évolution des fréquences, qui sont directement
proportionnelles aux masses déposées a chague cycle pour chacun des congituants de
l'dliage.
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Figure IV-9 Variations de fréquence nettes de toutes dérives calculées pendant
chaque cycle pour e dépbt de la figure 1V-6.
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La discrétisation des durées de programmation de cycle apparait clarement sur la
courbe de la masse d'or déposée, qui reproduit fidelement les évolutions de la programmation
de la durée (figure 1V-8). Cette corrdation atteste les excdllentes sabilité et senghilité de la
balance. Chacun de ces cycles correspond a une épaisseur déposée de deux couches
atomiques. La badance sans vernier digital nous fournit pour chaque cycle la composition
chimique a mieux que 2103 prés (0,1 Hz sur 60 Hz apres traitement numérique). Pour
I'évolution de la masse de germanium déposée, la discrétisation joue moins, car la durée de
polarisation et plus importante (une période sur 45 périodes) et les fluctuations de la masse
déposée sont dominées par les fluctuations du rendement de pulvérisation cathodique. Ces
fluctuations sont prises en compte a chague cycle pour le cacul de la durée de polarisation du
cycle suivant. Cette Stuation est illustrée par la figure 1V-10, ou hous présentons pour chague
cycle la compodtion chimique programmée et la compostion chimique correspondante
mesurée.

» Composition chimique mesurée (RR)
o Composition chimique programmee (RF)
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Figure 1V-10 Rapport réel (RR) et rapport futur (RF) tracés en
fonction del'indice du cycle, pour I'alliage AujgGeg; .

La ligne horizontae représente la composition chimique recherchée pour le film
mince AugGeg; (19, 81=0,235). L'écart important observeé pour le premier point est associé
a I'nypothése faite pour ce cycle sur les rendements de pulvérisation cathodique. Le
mécanisme de correction et bien mis en évidence malgré la discrétisation des durées de
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132 Chapitre 1V : Contréle par ordinateur de la composition chimique...

programmetion, et I'on congtate clairement que les fluctuations sont réduites a une vaeur de
I'ordre de 1% des que I'on cacule la moyenne de la composition chimique sur 4 cycles.

Il ex dar que l'dbsence de programmation du courant cible introduit une
discrétisgtion trop importante de la compostion chimique programmée pour chaque cycle.
Cependant ces données peuvent ére utilisées pour éudier I'évolution du rendement de
pulvérisation cathodique des cibles.

1V.3.2.3 L e rendementde pulvérisation

Sur la figure 1V-11 nous présentons I'évolution du rgpport des rendements de
pulvérisation cathodique observée durant les 25 cycles.
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Figure IV-11 Rapport des rendements de pulvérisation des cibles Au
et Ge en fonction de l'indice du cycle.

Deux types dévolution sont observés. Le premier correspond a une mise en
équilibre du systeme ; il et associé a l'initidisation du processus de pulvérisation et peut
conduire & une évolution du rendement dépassant 30%. Le deuxieme type est une fluctuation
du rendement qui est de I'ordre de £ 5%.

Notre dispostif permet donc de mesurer précisément e de saffranchir de ces
évolutions qui sont responsables des fluctuations de la composition chimigue des films minces
déposés par les digpositifs conventionnels.
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IV 3.3 Contréle de la composition chimique des films

Le choix dun dliage dor-germanium a éé dicté par deux impératifs. Le premier
concerne le contréle de la compostion chimique des films, le deuxiéme est lié alarédisgtion de
films minces bolométriques. En ce qui concerne le contrle de la compodtion chimique, le
systéme or-germanium présente vers 18 % d'or [4] une transition méta-isolant qui provoque
une varidion trés rapide de la résdtivité et du rapport résigtif avec la compostion chimique.
C'est cette propriété que nous avons utilisée afin de véifier les performances de notre dispositif
de pulvérisation cathodique assisté par ordinateur. Le principe de ce controle est basé sur
I'nypothése rédiste que le rapport résidtif varie de maniere monotone croissante avec la
composition chimique d'or [4]. Dans ce cas les fluctuations de notre dispostif de contrdle de la
compostion chimique de nos films minces doivent produire des fluctuations équivaentes du
rapport résgtif. Les mesures de résistance éectrique ont éé effectuées en courant dternatif par
des mesures quatre-fils. Les niveaux dexcitation ont &€ maintenus au-dessous du nanowatt
pour éviter tout phénomene d'échauffement.

Sur la figure 1V-12 nous présentons I'évolution de la résistance dectrique en fonction de la
température pour une composition en or de 15, 16 et 17%.
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Figure 1V-12 Le rapport résistif en fonction de la température pour
trois concentrationsd'or : x=15, 16 et 17%.
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Nous n'entrerons pas ici dans le mécanisme physique responsable de ces propriétés
de trangport, notons smplement qu'il ext trés sengble aux ségrégations d'or qui se produisent
spontanément dans ce film mince qui N'est pas a l'équilibre thermodynamique.

Il et & noter qu'une-sous couche de 20% d'une monocouche de chrome est déposée
préaablement sur le substrat de verre. Elle assure I'ancrage uniforme de la premiére couche de
l'dliage et évite and son évolution. Le film mince obtenu présente d'excdlentes qudités
bolométriques. Il permet de mesurer la température sur une gamme alant de 300 kelvins a 30
millikelvins. Le fait que le bolométre se présente sous forme de film mince fait quil posséde
aind un temps de réponse extrémement court, en particulier a basse température. 1l pourra étre
utilisé pour la fabrication d'une matrice bidimensionnelle de détecteurs thermiques, dédiée pour
la détection des rayonnements infrarouges lointains.

Sur la figure 1V-13 nous présentons I'évolution des rapports résidifs entre la
température ambiante (290 K) et la température de I'azote liquide (77 K), d'une s&rie de films
minces (180 A) en fonction de la compostion en or. Ces films minces ont éé fabriqués en
utilisant la procédure décrite précédemment, c'est-a-dire sans programmation du courant cible,
al'image de ce qui est représenté sur lafigure IV-9.
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Figure 1V-13 Rapport résistif ambiante/azote en fonction du
pour centage atomique d'Au X, pour |'alliage binaire Au,Gejgo-x-
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Nous faisons ici I'hypothése dune relation linéare entre le rgpport résdif et la
composition en or de l'dliage. Cette hypothése conduit certainement a des valeurs pessmistes
des écarts. Elle nous permet dévauer les fluctuations de la composition chimique rédle du film
par rgpport a la compogtion programmée. On condate clairement que tous les points
expérimentaux sont situés a moins de 0,4% de la compaosition chimique programmée par notre
dispogtif de pulvérisation. Ce résultat remarquable a é&é obtenu magré la discrétisation
importante de la programmation de la composition chimique. Il ne sagit pas bien sur dune
vérification absolue de la compodtion chimique, mais dun test concernant la résolution et la
reproductibilité. Cette vaeur de 0,4% est suffisante pour la plupart des gpplications envisagées.
Elle pourrait certainement étre affinée en utilisant le dispogtif de vernier digital.

V.4 Ledispositif de vernier digital

Dans le dispositif présenté précedemment le taux de dépdt est obtenu par une mesure directe
de la fréquence de résonance du quartz gréce a un ensemble de chaines de comptage reliées a
un ordinateur. Le probléme mgeur rencontré lors de I'utilisation des balances a quartz est lié au
manque de senshilité et a la lenteur du dispostif de comptage. Nous avons vu au chapitre 1
que l'utilisation dun quartz de 16 MHz permet d'accroitre significativement la senshilité sans
toutefois augmenter exagérément les dérives thermiques. Cependant I'exigence d'un controle
plus précis du taux de dépdt nous a amenés a perfectionner notre dispositif de contréle du taux
de dépbt de maniere a accroitre de deux ordres de grandeur sa sensibilité. Le principe de ce
dispositif et trés smple. 1l tire profit de la trés grande vitesse de basculement des dipositifs
logiques modernes et de la possibilité de programmer facilement la fréquence d'un oscillateur de
référence. Comme nous le verrons ce dispostif de vernier digitd couplé a notre baance a
quartz résonant a 16 MHz nous permet d'atteindre une résolution ultime de 10 picogramnmes
pour un temps de comptage de 2,5 seconde.

1VV.4.1 Le principe du vernier digital

Le schéma de principe du digpostif de vernier digital et le schéma dun dispogtif de
vernier digital sont présentés sur lesfigures 1V-14-a et 1V-14-b.
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v

Ordinateur fréquence de référence
programme F,r(_ef
Fréf=.99Fq (Synthétiseur)
fréquence du quartz Méangeur digital
Fo=16 MHz = Fréf - Fq
(Balance a quartz )
( Bascule D 74S74)
Diviseur '
par2 = | Comptage
(74LS292) Porte

FigureV-14 Schéma de principe du systéme de vernier digital
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Figure IV-14 (a) Schéma de principe du dispositif de vernier digital
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Un synthétiseur programmable nous permet de genérer une fréquence kg décalée
d'un pour cent par rapport ala fréquence de labalance aquartz Fq. Ces deux fréquences sont
injectées a I'entrée dun mélangeur. Ce méangeur digita, Smplement formé par une bascule D
(circuit TTL 74S74 ) [5,6,7] fournit un signd carré dont la fréquence est égale a la différence
de fréquence entre la fréquence de référence k¢ €t la fréquence de la baance Fq. Cette
différence de fréquence est divisée par un facteur congtant de maniere a générer un sgnd carré
trés basse fréguence utilise comme une porte de comptage. La fréquence de référence est alors
comptée pendant la demi durée de cette porte. On congtate immédiatement I'effet de vernier
qui permet d'accroitre la résolution de la mesure de fréquence. En effet une variation du hertz

de la fréguence de la baance produira ans une évolution de 100 hertz dans le comptage de la
fréquence de référence. 1l faut donc mesurer directement la fréquence du quartz Fq au début de

chague cycle de dépdt et modifier lafréguence de référence F & en fonction de cette fréquence
du quartz Fq. On mesure dors la fréquence de reférence au rythme du signd de porte fournit
par le mé8angeur digita.

Soit DF; la difference de fréquence entre la fréquence initide du quartz Fg; et la
fréquence de référence F¢ ; soit DF; la différence de fréguence entre la fréguence finale du
quartz F et la fréquence de référence Fr¢ aprés une séquence de depdt. Le changement de

fréquence DF provoqué par la masse déposée sur la surface du quartz sécrit :

DF = DFj- DFs= Fqi - qu (V-8)
avec: DF; = Fqi -Fre
DFf: qu - Fréf

Avec le sysgéme de vernier digitd, on peut diminuer le temps de comptage &fin
daugmenter lavitesse. En effet, lapériode G; est égale au signa de porte :

Ou Ng = 2" (avec n=14) est un facteur de division de lafréquence, chois de fagon a
obtenir un temps de comptage G/2 denviron 50 ms. DF; e I'écart de fréquence initid,
typiquement 1% de F=16 MHz, soit DFj =160 kHz.

Pendant le temps de comptage qui est égal a la moaitié de période G, on compte la
fréquence de référence F &, d'ou le résultat N; delalecture du vernier :

F, F. 4
Ni=G;j- Frg = Nog ref=No e
DFI I:qi - I:réf




138 Chapitre 1V : Contréle par ordinateur de la composition chimique...

A lafin d'une ségquence active de dépbt , la période de comptage G; a changé, &t pris
lavaeur Gt -

Fra Frg Fre
Ni= G- Frei = No —= = Ng ——= =N e

On exprime dors le changement de fréquence total DF & partir du résultat de
comptage DN, lu en sortie du systéme de vernier digitd. Ce résultat de lecture est défini par :

DN = Nj - N
Fre Fre
= No réf ~ No réf
I:qi - Frg I:qi - DF - Frg
¢ 1 1 u
=NoFrg &

u
8Fqi - Frer Foi - DF - Frer g

NoFrgs
Fql -

g
(O}

@: D Dy D> D> D~
1
H
1

1 q =
M
e eny e enY e end

-n
X
o

La variation de fréguence au cours d'un cycle de dépdt est toujours trés inférieure a
1% de lafréguence du quartz :

L<<l’ donc: ;~1+L
I:qi - Fres 1- L I:qi - Frg
I:qi - I:réf
Nous en déduisons:
NoFrea
DN=- — 2™ pF=_aDF (IV-9)

(Fgi - Frer)?
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Le facteur daugmentation de la senghilité a et la période de comptage G

peuvent se mettre sous laforme :
?0 . 1

a= — (IV-10)
Fres 22
1
G=No - = (IV-11)
Fgg 2
| l:qi - Fres p . p o
ou: z :F— est I'écart relatif desfréequences. On en déeduit :
réf
G=az (IV-12)

On montre and que l'on peut smultanément augmenter la senshilité et réduire la
durée du comptage. Pour notre application nous avons choigt un facteur z d'un pour-cent et
une vaeur de Ng qui conduit a une période de lecture du quartz G=100 ms. La sengbilité a et

lavitesse de lecture 1/G sont aing toutes deux augmentées d'un facteur 10.

1VV.4.2 Lerésultat du vernier digital

La figure 1V-15 présente une série denregistrements de la fréquence du quartz
obtenue avec le dispogitif de vernier digitd.
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Figure 1V-15 Une séquence d'enregistrements de la fréguence du quartz obtenue
avec le dispositif de vernier digital.
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La période de lecture du quartz est de 100 millisecondes et |a durée de comptage de
50 millisecondes. Ces données ont é&é mesurées en gudant la fréguence de l'oscillateur de
référence a un pour-cent de la valeur de la fréguence de la balance a quartz. La fréquence
différence étant divisée par 16384 (= 214 ) pour engendrer le signal de porte de comptage.
Cette figure représente la pulvérisation dun dépbt dor pendant une durée de 700
millisecondes, soit 7 périodes de lecture du quartz. Elle illugtre darement la tres bonne
résolution du dispostif. Les fluctuations a court terme sont de I'ordre de la résolution, soit 2
dixiemes de hertz sur une fréquence de 16 MHz, pour une durée de comptage de 50
millisecondes. La masse déposée ici ala surface du quartz est de 1,44 nanogrammes, Soit une
masse de 6 nanogrammes par centimétre carré. Pour |'or ceci correspond a une épaisseur
déposée d'un centiéme de couche atomique. Apres le traitement mathémeatique décrit ci-dessus
pour soudtraire la dérive du quartz et r§jecter le bruit par la procédure d'gustement par les
moindres carrés, on atteint une résolution meilleure que 10 picogrammes pour une durée de
comptage de 2,5 secondes.

Cette résolution nous permet de contrdler la composition chimique de films ddliage
méme lorsgue l'un des condtituants n'est présent que dans une proportion inférieure au pour-
cent. En effet pour un taux de dépbt de 0,1 couche atomique par seconde, la balance équipée
de son dispositif de vernier digital a une sensibilité qui correspond a 3 10~ de la masse d'une
couche atomique. Ce qui permet une résolution théorique de 30 ppm. Cette grande sensihilité
nous a permis auss de comprendre et dévauer le temps de réponse de notre dispositif de
pulvérisation cathodique. D'une part nous avons observé une anomalie danslamesure lors dela
premiére pesée. Elle correspond a une évolution de fréquence qui est associée a une perte de
masse. Cette évolution est liée a la désorption de la couche d'argon adsorbée a la surface du
quartz sous l'action du bombardement des atomes neutres. Elle correspond a une masse
apparente de quelque centiemes de couche atomique et 1'on peut considérer au premier ordre
gu'un phénomene identique se produit sur le substrat. D'autre part I'andyse de I'évolution du
taux de dépbt juste apres la polarisation de la cible nous indique qu'un retard de I'ordre de 25
ms et observé pour I'éablissement du flux d'atomes sur la baance. Ce retard integre a la fois
le retard di aux capacités des liaisons éectriques chargées a courant constant, et le temps de
réponse du plasma aing que de la baance. Lors de I'extinction de la cible, la réponse est un
peu plus rapide. Ce temps de purge du plasma, c'est-a-dire le temps qui sépare l'arrét de la
polarisation de la cible de lafin du dépbt sur le quartz est [ui auss bien inférieur ala période de
lecture du quartz. Cette propriété est certainement liée ala faible presson de travail, environ 7
10-4 torr, pour laguelle e libre parcours moyen est éga alamoitié de la distance cible-substrat.
La commutetion des cibles méme a une vitesse de I'ordre de quelques dixiémes de seconde
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permet donc de condruire une séquence de dépdt dans laquelle nous séparons bien les
contributions de chacune des cibles.

1V 4.3 Le Contrdle des fluctuations a court terme

Ce digpogtif de vernier digita nous a permis de rédiser des films dont la
composition chimique présente une excellente homogénété méme a une échdle inférieure a
une couche atomique. Ceci et bien illustré sur la figure 1V-16 ou nous présentons les
fluctuations de compostion chimique calculées pour les dix premiers cycles dun dépbt. Les
carrés blancs correspondent a la vaeur moyenne de la composition chimique calculée en
utilisant le comptage direct du quartz. Dans ce cas on observe des fluctuations de composition
chimique de = 5% au niveau d'une bicouche. Ces fluctuations sont réduites dun ordre de
grandeur gréce au dispositif de vernier digita, qui permet de controler la compodtion chimique
au niveau de 2/10° de couche. La vaeur moyenne de la composition chimique d'une bicouche
ne fluctue aors plus que de 0,5%.

72 | |
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62 L —a— sansvenier
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0 2 4 6 8 10
Indice du cycle

% atomique d'Au

Figure IV-16 Comparaison des fluctuations de pourcentage atomique
d'or avec le vernier digital (carrés noirs) et sans le vernier digital
(carrés blancs)
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1V.4.4 Laprogrammation du courant cible.

Ce dispositif de controle et d'asservissement du taux de dépdt dispose d'un degré de
liberté supplémentaire, il sagit de la programmation du courant cible. Cette programmation est
utilisée pour guster finement la composition chimique. Elle permet un gustement plus fin que
ceui donné par le nombre de lectures du quartz. Elle est indispensable s 1'un des condtituants
de l'dliage correspond & un pourcentage inférieur a 10 %, surtout dans le cas ou I'on n'utilise
paesle vernier digitdl.

V.5 Homogénéité spatiale du film et distribution angulaire des
atomes neutres g ectésdela cible

L'analyse présentée précédemment est basée sur I'hypothese que la masse déposée
aur le quatz DM est proportionnelle a la masse déposée sur le substrat Dmet ceci
indépendamment de la cible choise. Nous voulons ici vérifier cette hypothese. Cette
vérification est trés importante, parce que nous avons vu au chapitre | qu'une distribution
angulaire différente peut ére observée lorsgue les especes chimiques sont de masses
différentes [8,9]. Trois approches complémentaires seront utilisées ici : la premiére purement
géométrique donnera les prédictions dune loi en cosinus en tenant compte de I'écart entre les
cibles ; la deuxieme sera basée sur une mesure directe du taux de dépbt obtenue soit en
déplacant une balance a quartz dans I'enceinte, soit en utilisant Smultanément plusieurs
balances ; findement la derniere utilisera les mesures des propriétés de transport éectrique,
réalisées sur des films déposés au voisinage immédiat de la position habituelle du subgtret.

V.5.1 Détermination géométrigue du gradient de composition chimique

La géométrie des cibles et la position relative cible-substrat-quartz sont présentées
aur les figures 1V-17-a, IV-17-b et 1V-18. S I'on fait I'hypothése d'une loi en cosinus [§],
pour cette géométrie on peut dune part calculer quel est le gradient de composition chimique
dans |'échantillon, d'un cn? de surface et centré sur I'axe des quatre cibles, et d'autre part
évduer quel et le gradient de compostion chimique entre la balance a quartz et I'échantillon,
séparés par une distance de 15 mm. La distance cible-substrat est fixée & 203 mm. Les points
extrémes du subgtrat, S; a S4, sont vus par les deux cibles sous des angles gl et g2, et g3 &t
g4 qui valent respectivement 2,6° et 5°, et 5° et 6,3°. Nous en déduisons sous I'hypothése
dune digtribution en cosnus que la limite dun gradient inférieur a 0,4% se trouve bien a
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I'intérieur d'un carré d'un centimétre de coté. Le quartz stué a 15 mm de I'axe des cibles voit
respectivement les cibles dor et de germanium sous un angle de 3,3° et 8°. La compostion
chimique lue par labaance est donc décaée d'une vaeur de 0,8%.

angles (cible ; substrat) :

3,3°

— (1 = (Au;S1)=(Ge;S2)=2,6°
= 2 = 3=(Au;S2)=(Au;3)
= (Gg;S1)=(Ge;A)=5°
° 4= (Au;4)=(Ge;S3)=6,3°

(comptés par rapport aux
normales aux cibles)

cibleGe cibleAu

FigurelV-17-a Géométrie dela cible, du substrat et du quartz (1)

|V.5.2 Mesure directe de la distribution anqulaire

Notre systeme d'acquisition nous permet de lire Smultanément les résultats de quatre
balances a quartz. En les placant autour de I'échantillon, nous avons pu vérifier que ce gradient
de digtribution angulaire &ait stable a mieux que 0,2%. Le décaage entre la vaeur lue par la
balance et la quantité rédlement déposée sur le substrat peut donc étre calibrée et corrigée.
L'asservissement du taux de dépdt a une distance de 15 mm du substrat fournit donc une
vadeur stable et reproductible de la compostion chimique déposée sur le substrat. Cette
procédure de controle doit étre renouvelée périodiquement car une usure inhomogeéne des
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cibles peut provoquer une évolution a long terme de la digtribution spatide qui n'a pas é&é
prise en compte dans |'analyse précédente.

Cible Ge

ible Au

™

| \
<t Fim1

Film 2
y'4

Contacts d'or

Quartz

FigurelV-17-b Géométrie dela cible, du substrat et du quartz (I1)

En ce qui concerne la vaeur du gradient de composition chimique dans I'échantillon
de 1 cm sSitué dans I'axe des cibles (point O sur la figure 1V-17-b) nous avons effectué une
mesure sommaire en déplacant une baance dans un plan pardide au plan du substrat mais
Stué a 60% de la distance cible-substrat. Ces mesures ont montré que la distribution angulaire
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des atomes d'or et de germanium suivent a 20% pres une loi de distribution en cosinus au
voisnage de I'axe des cibles (£ 20°). Ce résultat nous permet de montrer que les hypothéses
sur une digtribution angulaire en cosinus sont raisonnables dans le cas du depdt dun dliage or-
germanium avec un plasma dargon. De plus ces mesures ont montré que cette distribution
éat completement indépendante de la direction des ions incidents pour l'or et faiblement
dépendante pour le germanium. Un champ magnétique locd dtué au voisnage de la cible
ayant é&é utilise pour modifier la direction desionsincidents.

substrat \ / balance a quartz

T
O] 1!

— |

15
203
| 23 |
Il | >

Ge ' 18 | Au

FigurelV-18 Géométrie dela cible, du substrat et du quartz (111)

Ce résultat est en bon accord avec les processus dinteraction ions-cible décrit au
chapitre | qui montrent que lorsque la masse de l'ion incident est inférieure a la masse des
atomes cibles, on observe smultanément une loi de digtribution en cosinus et une distribution
angulaire indépendante de la direction des ions incidents. Ces mesures montrent donc que s
I'on désre controler la distribution angulaire des neutres en modifiant la direction des ions
incidents; il faut utiliser un plasma formeé dions lourds (xenon ou krypton), la distribution des
atomes d'or gectés de la cible restant toujours bien décrite par une loi en cosinus.
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1V.5.3 Détermination du gradient de composition chimigue

Findement une mesure du gradient de compostion chimique a éé rédisée en
andysant la dépendance en température de la résstance de films minces. Nous avons
comparé deux films, I'un centré sur I'axe des cibles, I'autre décaé d'un centimeétre dans la
direction qui correspond au plus fort gradient.

Les réaultats sont présentés sur la figure 1V-19 qui présente la série des rgpports
résigtifs observés pour les deux familles d'échantillon.

80 I
70 4 —
< 60 + —— ¢échantillon 1 -
S 50 L —o — échantillon 2 |
AN
T o0 .
2 B _
P 30
s\
¥ 20 | -
10 + -
0 | | | | | |

14 15 16 17 18 19 20 21
pourcentage atomique d'or

Figure 1V-19 Rapport résistif (20 kelvins a la température ambiante)
en fonction du pour centage atomique d'or

Les carrés (échantillon 2) représentent les rgpports résistifs des films déposés sur les
subgtrats placés dans I'axe des cibles, et les triangles (échantillon 1) représentent les rapports
résgtifs des films déposés sur les subgtrats placés a 10 mm de l'axe. Ces courbes nous
permettent déaonner le gradient de composition chimique. Pear ailleurs les courbes sont
superposables par un déplacement d'environ 1%, ce qui montre clairement que ce gradient est
bien reproductible. 11 correspond & une évolution de la composition chimique de 1%. Il nous
permet de fixer une borne supérieure au gradient de compostion chimique de notre
échantillon. Cette vaeur, égde a 0,5%, est plus faible que cdle déduite dune variation en
cosinus pour la digtribution angulaire des neutres. Ceci résulte vraisemblablement des écarts a
la digtribution angulaire observés pour le germanium.
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Conclusion

Nous avons présenté un dispogtif de contrble de films minces déposés par
pulvérisation cathodique triode multicible. Le traitement numérique des résultats de mesure du
taux de dépdt nous a permis d'assurer un profil de composition défini a mieux que 0,4%. Le
dispogtif de vernier digitd nous permet de contrler la composition chimique au niveau de
2/10 de couche atomique. L'dliage binaire AuyGejoo.x a &€ aing utilise pour rédiser un film
mince bolomérique trés performant. L'analyse de la distribution spatiale des atomes ectés
de la cible nous a permis de montrer qu'un gradient inférieur a 0,5% peut ére obtenu. Cette
propriété a é&é vérifiée directement sur nos films minces.
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CONCLUSION

De nombreuses méthodes ont éé utilisées pour la fabrication des couches minces:
dépdt en phase vapeur physique, dépdt en phase vapeur chimique et pulvérisation cathodique.
Parmi ces nombreux procédés de dépdt sous vide, nous avons chois de congtruire un appareil de
pulvérisation cathodique. Ce choix a été dicté par la nécessité de fabriquer des couches minces
hors de I'équilibre thermodynamique. La pulveérisation cathodique, bien que relativement smple,
et trés prometteuse en raison de I'étendue du champ d'applications possibles, en particulier dans
le domaine de la fabrication des films hors d'équilibre ou des réactions chimiques assistées par
plasma. Elle souffre cependant de s&rieuses limitations dans le cas de films ddliages dont la
composition chimique et ma définie. Notre éude a permis danalyser les causes de ces
difficultés, dimaginer une solution et de lamettre en cauvre.

Le procédé de pulvérisation cathodique triode que nous avons développé possede
I'avantage de séparer les fonctions de bombardement de la cible et dentretien du plasma. 1l se
présente comme un générateur de plasma laissant toute liberté a I'utilisateur pour adapter le
systéme cible-subgtrat a ses besoins particuliers. Ce générateur de plasma et compose d'une
cathode chaude, dune anode et dun champ magnétique utilise pour confiner le plasma au
voisinage des cibles.

La technologie ultravide que nous avons utiliste nous a permis de conserver une
excellente pureté chimique des films tout en travaillant afaible taux de dép6t.

Le systéme de contrdle de la composition chimique est basé sur la mesure du taux de
dépdt. Il est condtitué de quatre balances a quartz de haute sensibilité résonnant a une fréquence
de 16 MHz. Cette fréquence quatre fois plus devée que cdle des digpostifs commerciaux
habituels, nous permet d'obtenir une résolution 16 fois meilleure. Ces quatre balances a quartz ont
été placées autour du subgtrat afin de déterminer la distribution spatiale des atomes neutres. Le
taux de dépdt est obtenu par une mesure directe de la fréguence de résonance du quartz gréce a
un ensemble de quatre chaines de comptage reliées a un ordinateur. Cette méthode directe permet
dobtenir une précison devée de 1 centieme (1/100) de couche atomique en un temps de
comptage d'une seconde. En utilisant un dispositif de vernier digital, nous avons pu augmenter la
vitesse de lecture du quartz et sa sensihilité. Nous avons aing obtenu une précison de 1 millieme
(1/2000) de couche atomique en un temps de comptage de 0,1 seconde, ce qui correspond a une
résolution de 10 picogrammes.

Le refroidissement de I'ensemble des quatre cibles et assuré a I'extérieur de I'enceinte.
Un soufflet méallique de fort diametre permet la trandation de I'ensemble des quetre cibles de
maniere a guder la distance cible-substrat en cours de dépbt. Le potentiel de chacune de ces
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cibles est piloté par un ordinateur qui guste séquentiellement la durée de polarisation de chagque
cible de maniere a maintenir condtante la compogtion chimique du film. Ce dispositif nous a
permis de fabriquer des couches minces ddliage dont le profil de composition chimique est définie
amieux que 0,4%.

Gréce a ces performances, notamment en ce qui concerne la composition chimique du
film, ce digpogitif a permis de développer un nouveau type de bolométre basse température qui
utilise latrangtion méta-isolant.
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L 'organigramme compl et des trois premiéres séquences
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attendre porte = 1 puis 0
lire lafréquence du quartz
la stocker dans le buffer #2
remettre &0 le compteur

[

Fin

seguence a3

- __ |

La"fausse" cible (Nocible) permet de déconnecter les cibles dAu et de Ge sans &eindre la
haute tenson, pour éviter les perturbations éectriques pouvant géner I'éectronique
dacquigtion.
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Sujet : PULVERISATION CATHODIQUE ASSISTEE PAR ORDINATEUR

Résumé :

La pulvérisation cathodique et I'une des méthodes les plus utilisées pour le
dépdt de films minces. Elle présente de nombreux avantages, mais elle et ddlicate a mettre
en cavre dans le cas de films minces ddliages parce quil est trés difficile den controler la
composition chimique. C'est pour tenter de résoudre ce probléme que nous avons congu et
rédise un équipement de pulvérisation cathodique triode a courant continu ultravide
multicible squentiel assistée par ordinateur. Ce dispositif est cgpable de fabriquer des
couches minces dont la composition chimique est définie a mieux que 0,4 %. Il permet de
contréler la compaosition chimique au niveau dune monocouche atomique. |l est conditué
de quatre sous-ensembles : le contrdle du plasma, le contréle du taux de dépét, le cacul
du rendement de pulvérisation cathodique, e enfin le séquencement repide de la
polarisation des cibles.

Le taux de déplt est obtenu par une mesure de la fréguence de résonance
d'un quartz de 16 MHz, gréce a une chaine de comptage reliée a un ordinateur. En utilisant
un dispositif de vernier digital, nous avons pu d'une part augmenter la vitesse de lecture du
quartz, de maniere a évauer sa dérive en température et a sen affranchir, d'autre part
amdiorer la résolution (10 picogrammes par seconde), ce qui nous permet de déceler le
1/1000¢€ de couche atomique en un temps de comptage de 100 millisecondes. Il et aing
possble de rédiser un gustement dynamique de la compaosition chimique dun film mince
pendant le processus de pulvérisation. Cet objectif a pu étre réaisé grace au contrdle par
un ordinateur de la durée de polarisation des cibles.

Ce digpogtif a éé utilisé pour la fabrication de films minces bolométriques
couvrant une trés large gamme de température.

Mots-clés : Pulvérisation cathodique Balances a quartz
Ordinateur Acquisition de données
HIm mince Dépdts daliages

Ultra-vide Instrumentation



