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Résumé

Dans cette thése nous avons développé trois techniques de mesures dynamiques du renversement de
|'aimantation a I'échelle de la nanoseconde en utilisant des micro bobines comme source de champ pulsé. Le
comportement dynamique de plusieurs systémes magnétiques sous la forme de couches minces a été étudié.
Avec la technique de Dichroisme Circulaire Magnétique de Rayons X (XMCD) résolu en temps développée a
I'ESRF on obtient la sélectivité en espéce chimique outre a une résolution temporelle de 100 ps. Cela nous a
permis d'effectuer des études du renversement de |'aimantation et du couplage dynamique dans des structures du
type vanne de spins et jonctions tunnel. Dans certaines conditions de champ pulsé le temps de renversement de
I'aimantation de la couche libre (FeNi) est de I'ordre de la nanoseconde. Dans ces structures, suivant |'épai sseur
de la couche non magnétique, le couplage dynamique entre les couches libre et dure peut étre trés différent de
celui statique. La technique de mesure dynamique Kerr/Faraday sest montrée assez efficace pour |'étude
dynamique des couches minces a forte anisotropie perpendiculaire gréce aux possibilités de champs importants
(jusqu'a 10 T) associées & une haute sensibilité (~2 10° pg). Avec la technique d'imagerie Kerr/Faraday résolue
en temps on a pu suivre le renversement d'un grenat magnétique suite a une impulsion de champ. Les processus
du renversement sont facilement identifiés par la visualisation dynamique des domaines magnétiques. Avec les
micro bobines développées en collaboration avec le LETI, nous avons pu montrer la possibilité d'obtenir des
champs magnétiques trés forts (jusque 50 T) a un trés bas colt comparé aux installations conventionnelles. Pour
la suite de ce travail nous envisageons le développement dune technique d'imagerie dynamique avec haute
résolution spatiale (dizaine de nm) et sélectivité chimique basée sur un microscope PEEM (Microscope a photo-

émission d'électrons).

Abstract

In this thesis we have developed three techniques for the dynamic measurement of magnetisation
reversal on the nanosecond time scale using micro coils as a source of pulsed field. The dynamic behaviour of
several thin film magnetic systems was studied. With the time resolved X-rays Magnetic Circular Dichroism
(XMCD) technique developed at the ESRF, one obtains the chemical selectivity in species as well as atemporal
resolution of 100 ps. That enabled usto carry out studies on magnetisation reversal and dynamic coupling in spin
valve and tunnel junction type structures. Under certain conditions of pulsed field the magnetisation reversal
dynamics of the free layer (FeNi) is about one nanosecond. In these structures, depending on the thickness of the
nonmagnetic layer, the dynamic coupling between the free and the hard layers can be very different from the
static one. The Kerr/Faraday dynamic technique was shown to be effective for the dynamic study of thin films
with strong perpendicular anisotropy due to the possibility of obtaining high magnetic fields (up to 10 T)
associated with a high sensitivity (~2 1 uB). With the time resolved Kerr/Faraday imaging technique we have
studied the magnetisation reversal of a magnetic garnet following a field pulse. The processes involved in the
reversal are easily identified by the time resolved image of the magnetic domains. With the micro coils
developed in collaboration with the LETI, we showed the possibility of obtaining very strong magnetic fields (up
to 50 T) at avery low cost compared with conventional high field installations. For the continuation of this work
we consider the development of a dynamic technique of imaging with high spatial resolution (tens of nm) and

chemical selectivity based on a PEEM microscope (Photoemission Electron Microscope).
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1. Introduction générale

1.1. Motivations

Depuis plus de cent ans le stockage dinformation sous forme magnétique a joué un
réle fondamental dans le développement des technologies audio, vidéo et informatique.! Dans
un premier temps sous forme analogique, I'informetion stockée est devenue de plus en plus
numerigque en particulier apres le premier disgue dur fabriqué par IBM en 1956 qui avait une
densité de 2 kbits/ir?, un taux de transfert de 70 kbits/s et une capacité totale de 5 Mbytes. Le
grand développement de linformatique dans les dernieres décennies a aussi poussé a une
augmentation trés importante concernant la densité de stockage et le taux de transfert de
I'information enregistré sous la forme de "bits' magnétiques. Densités d'enregistrement
supérieures & 10 Gbits/in® avec un taux de transfert dépassant le 200 Mbits/s et une capacité
totale au-dela de 30 Ghytes sont déja disponibles sous la forme de produits grand public. Ces
performances ont été possibles gréace aux nombreuses recherches sur les matériaux
magnétiques sous la forme de couches minces pour les médias ains que pour les tétes de

lecture / écriture.?

Puisque l'information magnétique est enregistrée et lue tres rapidement, |'étude
dynamique des processus de renversement de l'aimantation des couches magnétiques a
contribué de facon décisve au développement de la technologie de I'enregistrement.
Concernant |'enregistrement numérique a haute densité, cette dynamique a lieu dans deux

échelles de temps tres distinctes:
Nanosecondes : les processus d'écriture et lecture des bits sur e média magnétique;

Années : la stabilité a long terme des données enregistrées

exchange précession relaxation prg%[;gé;tiigg (/je
spin-orbite de spin spin-réseau domaines processus thermiquement activés
Temps
I I I I I I R I (sec)
101 1012 10° 10° 103 1 10°
interactions lecture/écriture stockage
photoélectriques

Technol ogie des médias magnétiques

Figure 1.1 : Echelle de temps et respectifs phénomeénes importants associés au renversement de |'aimantation et

aux interactions matiére-lumiére.
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Ces échelles de temps sont montrées a titre illustratif sur la Figure 1.1. Ces quelques
17 ordres de grandeurs temporelles qui séparent les processus d'enregistrement/lecture et
stockage d'informations sont garanties par la barriére d'énergie magnétique de I'élément
portant I'information, qui est liée a son champ coercitif Hc. La stabilité a long terme des
données enregistrées a été largement étudiée depuis le début de |'enregistrement magnétique
et des théories importantes ont montré que ce processus est thermiquement activé suivant une

loi du type Arrhenius® # en fonction du champ magnétique et de la température.

D'un autre cOté, le comportement dynamique des matériaux pour |'enregistrement

magnétique a des temps trés courts (107 & 10° s) n'a été intensivement étudié que plus

récemment, lors que les vitesses de transfert des données ont dépasse la centaine de MHz.

Pour I'enregistrement magnétique d'un disque dur par exemple, la dynamique du

renversement de |'aimantation joue un role important dans trois parties fondamentales:

|atéte d'écriture;
|a téte de lecture;

le média magnétique.

Parmi ces ééments, la téte d'écriture semble étre le moins "menacée" par les limitations
en vitesse au niveau du matériau magnétique utilise. Des matériaux doux avec un champ de

saturation important sous la forme de couches minces sont utilisés.

Les tétes de lectures actuelles sont basées sur des éléments magnétorésistifs du type
vannes de spin ou jonction tunnel. Leur principe de fonctionnement est basé sur la
magnétorésistance géante (GMR)® d'une structure du type sandwich entre deux couches
magnétiques séparées par une couche non magnétique. Leur haute sensibilité et taille réduite
ont permis une considérable augmentation des densités d'enregistrement depuis le début des
années 90. De la réponse dynamique de ces systemes dépend la vitesse de lecture des médias
magnéti ques.

Les médias magnétiques actuels sont essentiellement des couches minces d'alliages de
Co polycristallins, déposées sur des substrats non magnétiques. Le Co est utilisé grace a sa
forte anisotropie magnétocristalline? qui lui confére la haute coercitivité et stabilité thermique

nécessaires au stockage de données durant des années.

Les tétes de lecture/écriture "survolent" la surface du média a des distances
nanométriques. Etant donnée la forte coercitivité de la couche, des champs magnétiques
importants doivent étre créés par la téte d'écriture. Ceci est d'autant plus important que la
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vitesse d'enregistrement est grande (ce phénoméne sera discuté dans la suite). Le champ
produit par les tétes d'écriture est limitée par la saturation de I'amantation du matériau
ferromagnétique (de I'ordre du Tedld). L'augmentation de la densité d'enregistrement impose
pour le média I'utilisation de matériaux avec une anisotropie de plus en plus forte menant a
des champs coercitifs dynamiques qui dépassent le champ magnétique accessible avec les
tétes d'écriture. Pour surmonter cette impasse il est envisageable un échauffement laser

momentané de la région & enregistrer de fagon & réduire localement son champ coercitif. ©

Les développements récents des jonctions tunnel avec des coefficients de
magnétorésistance trés importants (jusgqu'a 47% a température ambiante a des champs
appliqués de I'ordre de I'Oersted *) ont démontré la faisabilité d'un nouveau type de mémoire
magnétique d'acces aéatoire, les MRAM (Magnetic Random Acces Memory). Dans ces
mémoires basées sur la méme structure que les mémoires a semi-conducteur, aucune part n'est
mobile. La densité dintégration peut étre équivalente ou supérieure a celle des mémoires a
semi-conducteur, tout en gardant |'avantages de ne pas perdre I'information lors que la source
d'énergie est coupée. Ainsi un ordinateur équipé avec une telle mémoire aurait un démarrage
presque instantané tout en retenant les informations utilisées lors de sa derniere utilisation.
Des développements supplémentaires sont encore nécessaires pour les rendre totalement

compatibles avec les mémoires a semi-conducteur disponibles dans e marché.

1.2. Mécanismes de retournement de l'aimantation des couches minces

1.2.1 Domaines magnétiques

S un matériau ferromagnétique présente, en absence de champ magnétique externe,
une amantation rémanente différente de celle a I'éat de saturation, il est donc
magnétiquement divisée en petites régions ou |'aimantation est saturée dans un sens ou dans
I'autre, de fagon a ce que I'aimantation moyenne a large échelle soit inférieure a la saturation.
Ces régions qui ont leur taille variable selon le matériau (en généra micronique), sont
appelées domaines magnétiques ou domaines de Weiss.®2 Cela est di & une minimisation de
I'énergie magnétostatique totale du systeme qui impose que le flux magnétique se "ferme" aux
bords de chague domaine (Figure 1.2). S lI'amantation du matériau est saturée un seul

domaine envahit dans toute la couche.

La région de transition d'un domaine a un autre d'aimantation opposée est appelée

paroi de domaine. La largeur des parois de domaines est définie par le rapport entre I'énergie
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Figure 1.2: Représentation schématique des domaines de Weiss dans un matériau ferromagnétique a |'état
rémanent. L'énergie magnétostatique est minimisée par la "fermeture” du circuit magnétique défini par chague
paire de domaines. Dans cet arrangement particulier les domaines situés aux extrémités (orientés

perpendiculairement a ceux de larégion centrale) sont appel és domaines de fermeture.

d'échange et I'anisotropie du matériau et est de |'ordre de quelques dizaines de nm pour la
plupart des matériaux ferromagnétiques.® Deux types de paroi de domaine se manifestent dans
des couches minces avec |'axe de facile amantation dans le plan : la paroi de Bloch et |a paroi
de Néel (Figure 1.3). Dans la paroi de Bloch la transition de I'aimantation se passe avec des
composantes de |'amantation qui sortent du plan de la couche vers la direction
perpendiculaire. Dans la paroi de Néel la transition se passe uniquement dans le plan de kh
couche. La présence de I'un ou l'autre type de paroi est fortement liée & I'épaisseur de la

couche, toujours de fagon a minimiser |'énergie magnétostatique totale.

Le processus de renversement d'aimantation d'une couche mince soumise a un champ
externe (opposé a la direction de saturation) selon un axe facile, passe normalement par une
phase initiale de nucléation de domaines suivie d'une propagation des parois de facon a ce que

tous les domaines soient, au but d'un certain temps, alignés avec le champ appliqué.

La nucléation a lieu dans des régions ou le champ coercitif est localement plus faible

paroi de Bloch paroi de Néel

Figure 1.3 : Représentation des deux types de paroi dans des couches minces.
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d0 a des défauts ou inhomogénéités de la couche. Ce sont les centres de nucléation. Une fois
I'aimantation renversée dans ces parties, une paroi est créée pouvant ensuite se propager sous
I'action du champ magnétique externe. Aussi bien la nucléation que la propagation de paroi de
domaines sort des processus activés thermiquement, donc associés a la transposition d'une
barriere d'énergie qui est proportionnelle au champ coercitif du matériau. Ces concepts de
bases ont été introduits en 1949 par Néel 3 et ensuite par Brown # en 1963. Dans ce modéle le
temps de relaxation de I'aimantation t suit une loi du type Arrhenius en fonction de la hauteur

de la barriere d'énergie magnétique E(H) et de latempérature T :

t=t,expg (H/ [1]

ou kg est la constante de Boltzmann et to représente le temps moyen de relaxation di aux
fluctuations thermiques. La constante to est liée aux propriétés intrinseques du matériau
comme |'anisotropie et I'amortissement 2 et des valeurs entre 10°*? et 10® sont proposées dans
la littérature. Pour les médias magnétiques a base dalliages de Co to est de l'ordre de la
nanoseconde.*® Ce modéle décrit assez bien |e renversement de I'aimantation des médias dans
la gamme de temps de le stockage des données (au dela de la miliseconde), mais n'est plus

valable quand la barriére d'énergie sapproche de kgT.

Une situation différente se passe quand le champ magnétique externe est appliqué
selon un axe difficile ou quand la barriére d'énergie sapproche de kgT. Les domaines alignés
spontanément selon |'axe facile basculent sous I'effet du champ et de fagon cohérente vers la
direction difficile. C'est le retournement cohérent. Dans ce cas la il n'existe pas une barriere
d'énergie mais c'est le champ d'anisotropie qui soppose au champ externe. En 1935 Landau
and Lifshitz (L-L)*! ont proposé un modéle général pour le renversement de |'aimantation
(dM/dt) qui a été ensuite modifié par Gilbert (L-L-G)*? donnant I'expression couramment
utilisée :

dv a?\/l dM &

o~ 19IM7TH )+

o AT [2]

ol Ms est l'amantation a saturation, Hr le champ magnétique total, g la constante
gyromagnétique (2,8 MHz/Oe). Le premier terme répresente la précession de Larmor (couple
subi par I'aimantation anti-parallélement a Mx Hy). a est une variable phenomeénol ogique qui

représente |'amortissement du systeme. |l dépend de la fréquence et de I'amplitude de
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précession. * Différents valeurs de a sont trouvés dans |a littérature pour un méme matériau

selon la technique de mesure utilisée. **

Plusieurs auteurs ont utilisé récemment ce modéle pour simuler spatialement le
renversement de I'aimantation dans des micro structures magnétiques a des échelles de temps

de centaines de picosecondes.*> ** 17

D'autres modeles dérivés des précédents mais avec une connotation plutét
phénoménologique ont été développés plus récemment. Sharrock et al. ® ont proposé un
model e de renversement activé thermiquement & induit par une impulsion de champ, qui relie

la coercivité dynamique Hcr avec le champ d'anisotropie Ha :
e é ..\n'.o'
Helt )= HAGL- CY 8€t/ ol = 3

ou to représente le temps moyen de relaxation di aux fluctuations thermiques (analogue a
celui introduit dans le modéle Néel-Brown), C est une constante liée a la viscosité magnétique
et a la susceptibilité irréversible et n est une constant qui varie entre 0,5 et 1. t est la largeur
de I'impulsion de champ magnétique d'amplitude constante (égal a Heg), juste limitée a la
valeur nécessaire au renversement de la moitié de lI'amantation (M=0). Dans le cas de
mesures avec une impulsion de largeur fixe et suffisante pour renverser complétement
['amantation de I'échantillon, t est le temps entre le début de I'impulsion et l'instant ou
I'aimantation est renversée & lamoitié. Doyle et al.>* montrent que ce modéle décrit assez bien
la coercitivité dynamique des médias pour |'enregistrement (g-Fe>Os) dans une plage de temps

auss large que 12 décades deslorsquet > to.

Un autre modéle empirique assez simple a été proposé par Gyorgy.*® 1l prévoit que le
temps de renversement de I'aimantation en fonction de I'amplitude du champ magnétique

pulse H(t) appliqué alaforme :

t*=8(He)- Ho) [4]

ou Hp est le champ coercitif quasi statique et S, est une constante qui représente la viscosité
magnétique du matériau. t est défini comme dans le modéle de Sharrock. Ce modéle est base
sur un renversement dominé par le déplacement de parois de domaine. Pour un méme
matériau, Sy varie selon la gamme d'amplitudes de champ appliquées, pour prendre en compte
le poids relatif des différents mécanismes de renversement dépendant de I'amplitude du

champ externe.?°
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1.3. Techniques de mesure de la dynamique d'aimantation

De nombreuses techniques de mesures dynamiques du renversement de |'aimantation
sont connues depuis la fin du IXX®™ siécle. Une des premiéres techniques proposée par
Ewing®! et Rayleigh®® a é&¢é le trainage magnétique, ou I'échantillon est amené & la saturation
par un champ externe et ensuite ce champ est inversé et stabiliseé a une valeur proche du
champ coercitif quas statique. L'aimantation est ensuite mesurée en fonction du temps par des
méthodes classiques. Cette technique est adaptée pour des mesures de constantes de temps de
quelques secondes a quelques heures. A partir de ces mesures des renseignements sur la
viscosité magnétique peuvent étre déduits assez facilement, ainsi que I'énergie d'activation et

le champ de fluctuation.

Les mesures traditionnelles de cycles d'hystérésis sont aussi des mesures dynamiques a
des échelles de temps typiquement de I'ordre de la seconde ou minute. Dans ce cas un champ
magnétique avec une variation temporelle linéaire est appliqué sur I'échantillon et la mesure
d'aimantation est faite contindment (onde triangulaire). La variation temporelle du champ
appliqué dH/dt est constante et change de signe lors d'une mesure compléte d'un cycle
d'hystérésis (quatre quadrants). Les vaeurs de dH/dt vont de quelques mT/s pour les mesures
quasi statiques jusqu'a des valeurs aussi importantes que 3000 T/s.?* A partir de ce type de
mesure les champs coercitifs dynamiques peuvent étre directement mesurés a I'échelle de

temps correspondant. 2> 2°

Les études du renversement de |'aimantation dans des échelles de temps tres courtes
(107-10"2 s) sont presque toujours faites avec des impulsions de champ magnétique plus ou

19 2 avait dga utilisé dans les années 50 des impulsions sub-

moins carrés. Gyorgy
microseconde pour étudier le renversement de plusieurs composés d'oxyde de fer. A I'époque
les techniques de détection rapides de l'aimantation n'atteignaient pas ces vitesses. L'état
magnétique était sondé statiquement et & posteriori, apres I'application d'une I'impulsion de
champ d'amplitude et largeur bien connues. Initialement I'échantillon était saturé avec un
champ statique opposé a I'impulsion. Pour une amplitude de champ pulsé donnée, le temps de
renversement était donc défini comme la largeur de I'impulsion pour laquelle I'aimantation
était nulle, cad, la moitié du matériau était renverse. C'est la valeur de t utilisée dans les

model es montrés auparavart.

Plus récemment, des techniques magnéto-optiques ont été utilisées pour enregistrer en

détail le processus du renversement de I'aimantation di a I'application d'une impulsion de
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champ. Les interactions photoélectriques se passent dans des temps de l'ordre de 10" s
(Figure 1.1). Ce temps peut étre completement négligé dans la mesures puisque les
mécanismes de renversement de I'aimantation se passent & des temps supérieurs & 102 s
Dans les années 80 J. Ferré et al.?’ ont mesuré par effet Faraday |a dépendance temporelle de
|'aimantation thermo-rémanente dans des échelles de temps de 10° s. D.D. Awschalom et al.?
ont mesuré également par effet Faraday I'évolution temporelle des interactions électron-spin a
des échelles de picosecondes en utilisant une technique pompe sonde avec un laser pulsé. En
utilisant essentiellement la méme technique, M.R. Freeman et al. ont étudié la dynamique des

films supraconducteurs de Pb a des échelles de nanosecondes.

Une méthode indirecte de changement rapide de I'état d'aimantation d'un matériau
magnétique repose sur I'échauffement localisé a travers une impulsion laser. Une fois que la
température de Curie est dépassée |'aimantation spontanée tombe a zéro et son état rémanent
apres I'impulsion va dépendre du matériau et des conditions de champ externe. Plusieurs
auteurs ont utilisé cette technique a partir d'un laser pulsé femtoseconde en configuration
pompe-sonde, ayant une partie du faisceau d'origine (~90%) comme excitation thermique et
une autre (~10%) comme sonde de I'aimantation. 2° 3% 3! Dans ce casle délai entre la pompe et
la sonde est obtenu par la différence de longueur dans leur chemin optique et reste faisable

dans la gamme de femptosecondes jusqu'a quel ques nanosecondes.

F. Sirotti et al.>2 ont utilisé le rayonnement synchrotron pour mesurer la dynamique de
retournement de la surface et interface d'une couche mince de Fe, par la technique de

photoémission résolue en spin avec un détecteur Mott.

Plus récemment, Koch et al.*® ont développé une technique de mesure dynamique
purement électrique, basée sur la magnétorésistance géante de multicouches du type jonction
tunnel. Avec I'aide d'un oscilloscope rapide, il a pu mesurer le renversement de la couche libre
de FeNi apartir de I'application d'une impulsion de champ, avec une résolution de dizaines de

picosecondes.

L'imagerie dynamique en utilisant les effets Kerr et Faraday prend de plus en plus de
place dans les études dynamiques des couches minces car €elle gjoute la résolution spatiale a la
résolution temporelle dans I'éude du processus de renversement de |'aimantation sur toute une
surface. Les mécanismes présents lors du renversement sont plus facilement identifiés. Dga
dans les années 60 G.L. Houze®* avait utilisé wne technique dimagerie dynamique par effet
Kerr pour visualiser les domaines sur une couche épaisse de Fe-Si soumise a un champ

alternatif de 60 Hz. Il a utilisé une caméra rapide avec une résolution temporelle de I'ordre de
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200 ps. P. Kasirg et al.*® ont étudié la dynamique de renversement d'une téte d'écriture en
couche mince de FeNi par une technique de balayage d'un faisceau laser (spot de 0,5 pm)
avec une résolution temporelle de 50 ns.

Plus récemment B.C. Choi et al.®® ont étudié le renversement d'une couche mince de
FeNi de dimensions micrométriques soumise a un champ pulsé, avec un montage équivalent a
celui de P. Kasirg) et une résolution temporelle de I'ordre de 100 ps. Ils ont pu montrer la
grande influence d'un champ de polarisation transverse dans le mécanisme de renversement :
sans champ transverse le processus dominant est la nucléation de domaines. Avec un champ
transverse le processus dominant est la propagation de parois a partir des domaines nucléés au
bord de la structure qui convergent immédiatement vers une bande centrale. La présence de ce
champ transverse augmente considérablement la vitesse de renversement (3,5 ns sans et 1 ns
avec) puisque dans ce systéme la propagation de paroi se fait plus rapidement que la
nucléation. En outre ils ont observé deux fréguences doscillation distinctes apres le
renversement de |'aimantation en présence du champ transverse et a faible hauteur de
I'impulsion. Selon les auteurs ces fréquences sont liées a la précession de I'amantation (2

GHz) et al'oscillation de la paroi de domaine (0,8 GHz).

Dans notre travail, trois techniques de la mesure dynamique du renversement de

I'aimantation basées sur les micro bobines ont été développées :

XMCD résulu en temps
Effets Kerr/Faraday résolus en temps

Imagerie Kerr/Faraday résolue en temps
1.4. Plan de la these

Cette thése porte sur le développement de nouvelles techniques de mesures
dynamiques du renversement de I'aimantation en utilisant de champs pulsés produits par des
micro bobines. Le Chapitre Il présente le développement des micros bobines et sources de
courant pulsé utilisés dans la suite du travail. Comme application alternative de ces micro
bobines, nous présentons dans le Chapitre |11 des résultats expérimentaux préliminaires pour
I'obtention de champs forts jusque 50 T. Dans le Chapitre 1V la technique de mesure de
XMCD dynamique est présentée ainsi que les résultats et analyses obtenus avec des systemes
magnétiques du type vanne de spin et jonction tunnel. Le Chapitre V montre les techniques de
mesure magnéto-optiques dynamiques par effet Kerr et Faraday, y compris de I'imagérie.

Quelques résultats et analyses sont présentés avec l'accent sur les matériaux a forte



Chapitre | — Introduction générale 20

coercitivité. Finalement les conclusions générales et perspectives de ce travail sont présentées

dans le Chapitre VI.
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Chapitre Il — Micro bobines et Sources de courant pul sées

2. Micro bobines et Sources de courant pulsées

2.1. Introduction

La génération de champs magnétiques pulsés a haute fréquence comme source
d'excitation de matériaux magnétiques est depuis longtemps I'objet d'intérét de recherches
aussi bien du point de vue fondamental que de celui des applications.! 2 Dans |'enregistrement
magnétique, la téte d'écriture d'un média magnétique applique des breves impulsions dans le
but de renverser rapidement I'amantation d'une petite région et définir ains les bits de
I'information. L'augmentation constante de la densité de stockage implique la nécessité de
temps d'écriture / lecture de plus en plus petits. La barriére de la nanoseconde sera bientét
atteinte dans les produits commerciaux et I'enregistrement a des vitesses supérieures au GHz a
dga éé démontré.>*

La méthode standard de génération de champs pulsés est de faire passer une impulsion
de courant dans un bon conducteur électrique a température ambiante. Des géométries
diverses du conducteur sont utilisées selon chagque application particuliere. La traditionnelle
spire (normalement un seul tour) est bien adaptée pour les applications ou le champ doit étre
perpendiculaire & une surface magnétique.® Le champ obtenu est assez inhomogeéne a I'échelle
des dimensions internes de la bobine. La géométrie en ligne de transmission est adéquate pour
I'application de champs selon le plan d'une couche magnétique, avec une grande uniformité a
I'échelle de ses dimensions.® ” En contrepartie le champ atteint pour un courant donné est bien

inférieur a celui produit al'intérieur de la mono spire.

L es tétes d'écriture utilisent des spires autour d'un matériau ferromagnétique doux pour
concentrer le champ dans la région dintérét. Cela permet |'écriture sur des trés petites
dimensions (typiquement 300x100 nm) ainsi qu'un rapport champ/courant appliqué beaucoup
plus important que celui obtenu sans aucun matériau magnétique. L'inconvénient de ce type
de bobine est que le champ maximum est limité par |a saturation du matériau ferromagnétique

(autour de 2 T pour les tétes de fer-cobalt).

D'autres méthodes plus exotiques ont d§ja été déemontrées mais ne sont pas trés
pratiques & mettre en place. Siegman et al.® ont utilisé le faisceau d'éectrons de 50 GeV de
I'accélérateur linéaire a Stanford pour obtenir des champs pulsés avec une durée d'impulsion

de 6 picosecondes et une amplitude qui peut aller au dela du Tesla. La méthode semble étre

23
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unique pour la génération de champs magnétiques d'une durée de I'ordre de picosecondes,

mai's son utilisation reste encore trés restreinte et assez compliquée.

2.2. Distribution de courant dans la bobine — effet de peau

Quand un courant aternatif d'éectrons circule dans un conducteur, le champ
magnétique crée a l'intérieur du conducteur un potentiel électrique (V=-KdB/dt) qui est

dautant plus important que la fréquence est grande. Ce potentiel a I'intérieur du conducteur

80

60

cuivre
tungstene
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Figure2.1 : Epaisseur de peau en fonction de la fréquence pour le cuivre et le tungsténe a température ambiante.

tend & déplacer les éectrons de la région centrale vers la surface du conducteur (force de
Laplace). Ce phénomeéne est appelé "effet de peau”.

L'épaisseur de peau est définie comme la distance a partir de la surface d'un
conducteur & laguelle la densité de courant tombe & 1/e de sa valeur & la surface. A partir des

équations de Maxwell on peut déduire I'épaisseur de peau d en fonction des parametres du

conducteur et du courant; °
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d=—1 (1]

Jpfus

ou f est la fréguence de I'onde éectromagnétique, | est la perméabilité du conducteur et s sa

conductivité électrique. La Figure 2.1 montre un calcul de I'épaisseur de peau en fonction de
la fréquence pour deux différents conducteurs métalliques. En prenant un fil conducteur de
cuivre a température ambiante, la distribution de courant a travers une section transversale

peut étre visualisée comme dans la Figure 2.2.

L'analyse de la distribution de courant pour un signa éectrique du type impulsion

peut étre faite a partir de sa décomposition en série de Fourier et I'utilisation du spectre de

fréguences correspondant.
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Figure 2.2 : Distribution de courant a I'intérieur d'un fil cylindrique de cuivre de 50 um d'épaisseur (section

transversale) atempérature ambiante pour 3 différentes fréquences.
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2.3. Géométrie des microbobines

Nous avons développé au laboratoire Louis Néel (LLN-Grenoble) deux géométries de
bobines pour application du champ magnétique perpendiculaire ou paraléle a la couche
magnétique mesurée. Ces géométries sont montrées schématiquement sur la Figure 2.3(Q)

(champ perpendiculaire) et Figure 2.3(b) (champ paralléle).

€) (b)

Wy

Al

Figure 2.3: Représentation schématique des géométries de bobines et respectiveslignes de flux magnétique

pour applications de champ sur une couche magnétique: (a) mono spire et (b) ligne de transmission.

2.3.1. Champ perpendiculaire:

Une mono spire de cuivre éectro-déposée sur un stbstrat de Si est utilisée pour
appliquer un champ magnétique perpendiculaire ala couche. La Figure 2.4 montre un schéma
smplifié de la bobine fabriquée au LETI-CEA-Grenoble, sur laquelle peut ére déposé ou
collé un échantillon. Plus de précisions concernant le dimensionnement, les détails de
fabrication et les limitations de cette géométrie se trouvent dans le chapitre 111 (Champs
Forts). Le champ magnétique a I'extérieur de la bobine décroit rapidement en fonction de la
distance. Pour maximiser le champ la couche magnétique doit étre en contact intime avec la
surface de cuivre. Un bon contact peut étre obtenu en collant les extrémités de la couche sur le

cuivre ou silicium, comme indiqué sur laFigure 2.4.
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vue de dessus
, « €chantillon
90, & =k
Si
vue en coupe

Figure 2.4 : Schéma de micro bobine pour application de champ perpendiculaire avec un diamétre interne de

50um (la plaquette de silicium mesure 5x5 mm). L'échantillon est posé sur la bobine et collé aux extrémités.

La distribution de champ magnétique selon les dimensions principales de la bobine est
montrée dans laFigure 2.5. 1l est clair que pour garantir une homogénéité du champ a+ 5% le

long de la surface de I'échantillon, la région sondée doit étre centrée par rapport ala bobine et
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Figure 2.5 : Distribution de champ magnétique (a) le long de I'axe central de la bobine; (b) selon son diamétre

dans le plan de sa surface. L'effet de peau est pris en compte en considérant une fréquence de 30 MHz, qui est la

composante harmonique principale d'une impulsion de champ standard (largeur ami-hauteur ~30 ns).
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étre comprise dans un diamétre de 15 um environ. Pour les mesures magnéto-optiques cette

condition peut étre obtenue en focalisant le faisceau laser de mesure sur |'échantillon.

2.3.2. Champ dans le plan

Dans la géométrie standard pour I'application de champs planaires (type ligne de
transmission montré dans la Figure 2.3(b)) I'échantillon est monté a I'extérieur de la boucle
formée par les deux nappes connectées au bout, a la fois pour une question de simplicité de
montage et pour la facilité d'accés ala mesure. Cependant le champ disponible a I'extérieur est
assez faible car la contribution de la nappe inférieure est oppose a celle de la nappe
supérieure. Cette compensation est dautant plus importante que les nappes sont proches,

condition aussi importante pour obtenir une bonne uniformité de champ.

Pour obtenir une amplitude de champ plus importante nous avons mis |'échantillon a
I'intérieur des nappes. Ceci est montré schématiquement dans laFigure 2.6. Plusieurs modéles
ont été construits a partir d'un substrat isolant (silicium ou époxy) découpé en forme de "U".
Une feuille mince de cuivre a été ensuite collée sur la surface interne de fagon a avoir le
courant concentré le plus proche possible de I'échantillon. La distance entre les deux nappes
de cuivre est de I'ordre de 800 um pour permettre I'emplacement d'un échantillon déposé sur
un substrat standard de silicium (400-500 pm d'épaisseur), avec une longueur variant de 5 a 8

mm et une épaisseur de 600 pm.

S Cu

e
A _<
échantillon

o

Figure 2.6 : Schéma simplifié de la bobine pour application de champ selon le plan de I'échantillon. Le support

isolant pour le cuivre peut étre en silicium ou époxy. Le dessous de I'échantillon est collé directement sur la

bobine.
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Figure 2.7: Distribution de champ magnétique (a) le long de I'axe central de la bobine; (b) transversalement

dans le plan de la surface. L'effet de peau est pris en compte en considérant une fréquence de 30 MHz, qui est la

composante harmonique principale d'une impulsion de champ standard (largeur a mi -hauteur ~30 ns)..

La Figure 2.7 montre la distribution de champ magnétique selon les dimensions
principales de la bobine. A I'intérieur de la bobine, le champ magnétique est uniforme & 1%
dans une région de 0,5 x 3 mm, s I'échantillon est mis a mi- hauteur entre les branches et

perpendiculaire ala surface de la bobine.

Le montage de I'échantillon varie selon la technique de mesure adoptée. Pour |'effet
Kerr/Faraday |'échantillon est monté & plat comme montré sur laFigure 2.8 (a). Dans ce casle

champ dans la région sondée reste assez uniforme. Pour la mesure avec rayons X durs en

a) laser b) rayons x

\-‘—/’*

Figure 2.8 : Différents montages de I'échantillon selon technique de mesure utilisée: (a) effet Kerr/Faraday;
(b) XMCD avec rayons x durs.
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transmission (Figure 2.8 (b)), I'échantillon doit étre incliné (entre 20° et 40° ) par rapport au
faisceau. Dans ce cas |'uniformité du champ est moins bonne que dans le cas précédent. Il est
auss possible de monter I'échantillon a plat et incliner le tout, mais dans ce cas |'ouverture

effective de la bobine vue par les rayons x est réduite, étant zéro pour une inclinaison de 45°.

2.4. Sources de courant pulsées

Les sources de courant pulsé dans la gamme des nanosecondes sont assez répandues,
en particulier derniérement pour des applications concernant les diodes laser pulsés. Elles sont
basées en majorité sur les transistors MOSFET de puissance (transistor a effet de champ)
rapides (technologie sur silicium), permettant actuellement d'accéder a des temps de
commutation de l'ordre de la nanoseconde. Il existe une grande variété de composants
disponibles sur le marché avec la possibilité d'atteindre des pics de courant de centaines
d'amperes. Des vitesses supérieures (dizaines de picosecondes) et des niveaux de courant de
pic aussi importants peuvent étre obtenus avec des transistors du type avalanche, néanmoins

la puissance moyenne (ou le taux de répétition) est plus faible et le prix beaucoup plus éevé.

Le haut taux de répétition exigé pour les expériences pompe-sonde a I'ESRF (355
kHz) nous ont mené a choisir les sources basées sur MOSFETS. Quelques modeles
commerciaux ont été essayés initialement mais les contraintes de taux de répétition, courant
maximum et vitesse de commutation nous ont poussé a développer par nous- mémes les

sources de courant pul sées spécifiques a nos besoins

2.4.1. Considérations générales

La difficulté principale de la génération de breves impulsions de haut courant dans une
bobine vient de I'inductance associée au circuit, aux connexions et a la bobine elle-méme, qui

limitent la vitesse de variation du courant qui peut étre exprimée par:

da_v
a L

[2]

ou V est latension appliquée et L la self du circuit.

L'inductance des bobines pour I'application de champ perpendiculaire peut étre
négligée (<1 nH) car elle est trés petite par rapport a celle des connexions et du circuit.

L'inductance des bobines pour application de champs dans e plan est plus importante (~3 nH)
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et ne peut pas étre négligée dans I'analyse globale du circuit. Le circuit avec connexions
présente une inductance de I'ordre de 10 a 15 nH. Des tensions de |'ordre de centaines de volts

sont donc nécessaires pour obtenir des valeurs de di/dt de quelques amperes par nanoseconde.

Les temps de commutation du MOSFET jouent auss un role fondamental dans la
définition de la vitesse de I'impulsion. Pour les composants disponibles commercialement ces

temps sont en général supérieurs a 2 ns et dépendent aussi de latension de sortie.

Une contrainte importante concernant |'utilisation des micro bobines a I'ESRF est la
puissance dissipée par les éléments du circuit, qui doit étre rapidement dégagée pour
maintenir la température a des valeurs acceptables. Cette tache n'est pas évidente, le circuit
devant rester le plus compact possible pour minimiser les inductances et capacitances
parasites. La solution trouvée a été I'utilisation d'une plague de circuit imprimé avec un
substrat épais conducteur en aluminium. Ce dernier sert alafois pour transférer efficacement
la chaleur des composants vers I'édément de refroidissement aussi bien que comme plan de
masse éectrique pour le circuit. Avec un refroidissement a l'eau et une puissance dissipée de
7 Wien? (Ipus=70 A, 30 ns, 355 kHz), la température des composants ne dépasse pas les
70°C.

2.4.2. Topologie du circuit

La source de courant pulsé ici proposée est essentiellement un éément commutateur
(MOSFET) associé a une source de tension variable et des résistances qui définissent la valeur
finale du courant. La Figure 2.9 montre le schéma simplifié de cet arrangement, dans une
configuration bipolaire qui permet d'obtenir des impulsions positives et négatives décalées en
temps par un délai variable. Ceci est assez utile pour la mesure de cycles d'hystérésis
dynamiques. Le déclenchement est fait par un signa TTL qui définit aussi la largeur de
I'impulsion (cependant la largeur maximum est limitée autour de 300 ns dans le but de
protection du circuit et des micro bobines). Des sources unipolaires ont été aussi développées
et présentent une dynamique plus rapide car les inductances et capacitances parasites sont plus

faibles.

Une topologie de circuit différente a été utilisée pour la génération des impulsions
positives et négatives de fagon a garder la méme polarité des MOSFETS (type N, en généra
plus performant que le type P) auss bien que celle de la source de tension (positive).

Néanmoins les impulsions obtenues sont assez symétriques comme montré sur la Figure 2.10.
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Figure 2.9 : Schéma simplifié de la source de courant pulsé bipolaire développé pour les

micro bobines.
L'amplitude du courant pulsé de sortie est définie par la tension de |'alimentation continue
auss bien que par les résistances de sortie et la résistance équivalente des MOSFET.

L'impédance de sortie varie selon le modele, étant toujours inférieure a 3 ohms.
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Figure 2.10 : Impulsion de courant de I'alimentation bipolaire sur une bobine 50 um et la rotation Faraday
correspondante mesurée sur un échantillon paramagnétique de GGG. L'encart montre plus clairement la bonne

linéarité entre le courant mesuré et le chanp atraverslaréponse Faraday qui est linéaire avec le champ.
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2.4.3. Mesure du courant de sortie

Une partie importante du circuit est la mesure du courant de sortie car celui-ci va étre
utilise comme référence du champ produit par la bobine. Dans notre cas, les résistances de
sortie sont utilisées dans ce but. De plus elles servent a limiter le courant maximum. Elles sont
du type CM S (composant pour montage en surface) bien adaptées pour les hautes fréguences.
Plusieurs résistances sont mises en parallele pour arriver a la valeur désirable (entre 0,1 et 1
ohm selon le modéle) et augmenter la capacité de dissipation thermique. Un transformateur
bande large est aussi utilisé pour ramener la référence de la mesure ala masse du circuit. Cela
introduit des petites erreurs pour les impulsions plus larges (> 150 ns) dues a la limite
inférieure de fréquence du transformateur. Dans ce cas une correction du signal peut étre
facilement faite a partir des données numériques en connaissant la constante de temps du

transformateur.

Le courant est donc obtenu a partir de la mesure de tension sur les résistances. La
Figure 2.10 montre clairement que la mesure de courant faite de cette fagon est tres fidéle au
champ produit par la bobine. Néanmoins la valeur absolue du champ reste fonction de la

bohine utilisée.

2.4.4. Modeles développés

Plusieurs types de sources de courant pulsées ont été développés ce qui permet de
couvrir une gamme de champs alant de quelques mT a une dizaine de T avec des largeurs
dimpulsion alant de quelques ns & des centaines de ns. Les modéeles unipolaires sont
intrinsequement plus rapides tandis que les bipolaires permettent d'enregistrer facilement des

cycles d'hystérésis dynamiques. Quatre modél es principaux seront présentés ici.

24.41. Modéeunipolairel:
Développé spécialement pour I'utilisation ala fréquence de répétition de I'ESRF, sur la
ligne ID24. Ses caractéristiques principal es sont:

Courant maximum: 100 A (30 ns, 355 kHz, refroidissement a |'eau)
170 A (200ns, 1 kHz, refroidissement al'air)
Tension maximum: 200V

Temps de montée (10-90%): | 15 ns (micro bobine 50 pm)

Temps de descente (90-10%): | 10 ns (micro bobine 50 pm)

Mesure de courant: 10mV/A (50 W)
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Une impulsion typique est montrée dans la Figure 2.11 (a).

24.4.2. Modéeunipolaire2:

Dével oppé spécialement pour I'utilisation ala fréquence de répétition de I'ESRF, sur la
ligne ID12B. Ses caractéristiques principal es sont:

Courant maximum: 30 A (30 ns, 355 kHz, refroidissement a I'eau)
60 A (100ns, 1 kHz, refroidissement al'air)
Tension maximum: 160V

Temps de montée (10-90%): | 8 ns (micro bobine 50 pum)

Temps de descente (90-10%): | 6 ns (micro bobine 50 pm)
Mesure de courant: 20mV/A (50 W)

Deux impulsions typiques sont montrées dans la Figure 2.11 (b).
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Figure2.11 : Impulsions de courant des sources unipolaires: (a) modéle 1; (b) modéle 2.

24.4.3. Modéebipolairel

Développé principalement pour I'utilisation en effet Kerr avec faible taux de répétition
mais a faible courant, peut auss étre utilisée a la fréguence de répétition de I'ESRF. Ses
caractéristiques principal es sont:
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Courant maximum: 20 A (40 ns, 355 kHz, refroidissement a l'eau)
200A (100ns, 1 kHz, refroidissement al'air)
Tension maximum: 200V

Temps de montée (10-90%): | 60 ns (micro bobine 50 pm)

Temps de descente (90-10%): | 50 ns (micro bobine 50 pm)
Mesure de courant: 10 mV/A (50 W)

Une impulsion typique est montrée dans la Figure 2.10.

24.44. Modéebipolaire2

Développé essentiellement pour I'utilisation en effet Kerr avec faible taux de
répétition. Ses caractéristiques principales sont:

Courant maximum: 750 A (150 ns, 500 Hz, refroidissement al'air)

Tension maximum: 200V

Temps de montée (10-90%): | 80 ns (micro bobine 50 pm)

Temps de descente (90-10%): | 60 ns (micro bobine 50 pm)

Mesure de courant: 5mV/A (50 W)

L'impulsion typique est montrée dans la Figure 2.12.
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Figure2.12 : Impulsions de courant pour la source bipolaire 750 A.
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2.5. Consignes d'utilisation des sources de courant pulsé

Les mesures de renversement d'aimantation faites avec les sources unipolaires exigent
normalement la présence d'un champ de polarisation opposé a celui produit par la micro
bobine (Figure 2.13). En général plusieurs milliers dimpulsions sont nécessaires pour obtenir
une bonne statistique La reproductibilité de la mesure n'est garantie que si I'état magnétique
du départ est bien défini avant chaque impulsion (en général I'éat saturé). Sans champ de
polarisation opposé aux impulsions, I'aimantation d'un échantillon avec rémanence va rester
saturée et alignée indéfiniment avec le champ pulsé car il n'y a pas un champ externe capable
de ramener I'aimantation vers l'autre état. En outre, les mesures de constante de temps de
renversement sont plus précises si elles sont évaluées a partir de ce champ statique qui peut
étre mieux défini et plus stable que le champ pulsé qui n'est jamais un créneau parfait. Ce
champ de polarisation peut étre obtenu avec des aimants permanents ou un éectroaimant de
dimensions en général beaucoup plus importantes que celles de la micro bobine. De ce fait, le
champ statique appliqué est beaucoup plus uniforme sur tout I'échantillon que le champ
dynamique. Ceci doit étre pris en compte dans certaines analyses de renversement

d'aimantation particuliérement liées a la propagation de parois de domaine.
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Figure 2.13 : Exemple de mesure du temps de renversement d'une multicouche de ThFe par effet Faraday al'aide

du champ magnétique de polarisation.
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Malgre les temps de montée / descente relativement longs des sources de courant
présentées ici (plusieurs nanosecondes), I'amplitude du champ appliqué peut étre beaucoup
plus importante que le champ coercitif du matériau mesuré. De ce fait le renversement de
['aimantation peut se produire bien avant que I'impulsion de champ n'atteigne son maximum,
donc le temps de montée effectif de I'aimantation est inférieur & celui nécessaire pour
atteindre le champ maximum : des temps de renversement de I'aimantation plus courts que
ceux de montée / descente de I'impulsion peuvent étre obtenus. Par exemple, en utilisant la
source de courant unipolaire avec une bobine qui fourni un champ de 30mT avec un temps de
montée de 8 ns, des temps de renversements mesurés sur une couche de FeNi sont de I'ordre

de 1 ns (voire chapitre 4, Figure 4.25).

2.6. Conclusions®®

Nous avons développé des micro bobines ains que des sources de courant pulsées
permettant des mesures de la dynamique de I'aimantation sur une grande variété d'échantillons
magnétiques sous la forme de couches minces, avec le champ pulsé appliqué parallélement ou

perpendiculairement au plan de la couche.
Quelques limitations:

les échantillons sous forme de poudre : la technique de mesure magnéto-optique
employée exige soit une surface polie et réfléchissante (Kerr) soit un milieu
transparent et continu (Faraday).

les couches déposées sur de substrats conducteurs : les courants de Foucault qui se

développeraient dans le substrat auraient un effet de neutraliser le champ pulsé.

la taille de I'échantillon : le champ créé par les micro bobines n'est uniforme que

sur une petite dimension selon sa géométrie.

Toutefois la plupart des systemes magnétiques actuels ou une étude de la dynamique
de retournement de l'amantation est intéressante sont sous la forme de couches minces,

multicouches ou nanostructures déposées sur des substrats isolants ou semi-conducteurs.
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3. Champs Forts

3.1. Introduction

Depuis les champs magnétiques pulsés de Kaitpza en 1924, il y a eu un effort continu
pour produire des champs de plus en plus élevés. Un certain nombre de grandes installations
existent dans le monde entier consacrées a produire des champs au-dessus de 40 T en utilisant
des techniques sétendant de la décharge de condensateurs aux bobines implosives. Cet effort
est conduit en grande partie par les physiciens qui nécessitent des champs magnétiques
toujours plus grands pour la recherche sur les propriétés physiques fondamentales des
matériaux. Méme s les champs magnétiques pulsés se présentent moins colteux que les
continus, ils exigent encore une grande consommation d'énergie aussi bien gu'un grand

investissement en équipement.

Alors que lamajeure partie de I'effort des chercheurs est orientée vers la génération de
champs élevées de longue durée dimpulsion, nous avons proposé I'utilisation de micro
bobines comme approche alternative a la génération de grands champs magnétiques de courte
durée dimpulsion. L'énergie magnétostatique stockée dans une bobine est proportionnelle a
son volume. En réduisant simplement les dimensions de la bobine de I'échelle du centimetre
(les plus petites actuellement utilisées) a I'échelle de dizaines de micrométres (nos bobines)
nous pouvons diviser I'énergie magnétostatique nécessaire par un facteur de 10°! Jusquiici, le
travail effectué sur de petites bobines a éé limité a la production des champs magnétiques
relativement bas (quelques centaines de mT). Freeman et collaborateurs® ont employé des
bobines micrométriques avec des techniques de lasers femtoseconde pour faire des mesures
magnétiques sur I'échelle de temps de la picoseconde. D'autres® ont employé de petites
bobines pour étudier le processus d'aimantation de matériaux magnétiques doux. Récemment,
des bobines micrométriques ont été employées pour produire des gradients élevés de champ

magnétique pour le contréle d'un faisceau dions.*

Le but de ce travail a éé de produire des champs magnétiques élevés pour des
applications a la science des matériaux. Les avantages des micro bobines sont leur simplicité,

le bas co(t et la faible consommation d'énergie.
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3.2. Praticabilité

3.2.1. Courant et largeur del'impulsion

Afin dévaluer la praticabilité de la génération de champs élevés dans des micro
bobines, dans une premiere approche des calculs ont été faits sur une bobine plate de cuivre
ayant un diameétre intérieur de 50um et un diametre extérieur 150um avec une épaisseur de 10
millimetres. Le champ magnétique au centre d'une bobine portant une distribution de courant

uniforme, peut étre exprimé comme:

B_rrol F(@&,b) L
= 2@- Db (1)

F(a,b)=bln
1+./1+ b2

(2)

Le coefficient F ° est une fonction géométrique des dimensions de la bobine, avec
a=ro/ri e b = d/2r;, ri et ro éant les rayons intérieur et extérieur respectivement et d
I'épaisseur de la bobine. Afin de produire un champ de 50 T, un courant de 4000A est donc
nécessaire. Evidemment une bobine de cette taille ne peut porter un tel courant sans
interruption. La durée maximum de l'impulsion peut étre déterminée par le chauffage

adiabatique de la bobine a la température maximum permise. Celle-ci peut étre obtenue a

partir de:
Dt Ts
OODdt:onMdT (3)
To

ou P est la puissance déposée dans la bobine di a I'échauffement de Joule, Tp est la
temperature initiale, T la température finale, G la capacite de chaleur spécifique et M la
masse de la bobine. Si t et r, sont peu différents, P peut étre exprimé en tant que P =
12r 2p1/(ro-r)d, ol | est le courant, r est larésistivité et ler = (1 + ro)/2. L'expression ci-dessus

peut étre exprimée en termes de champ magnétique comme:
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Dt TfC
AB2dt = ngr.F 2(a,b)D —dT 4°
o mgriF *(a,b) T(?_df (4)

ou D est la densité de la bobine. Prenant une forme d'impulsion unique B(t)=Boysin(wt) avec
Bo=50T et w=p/Dt, ceci donne Dt = 30ns si nous permettons d'atteindre la température de
fusion du Cu mais de ne pas fondre. Ains les impulsions sont nécessairement tres courtes. De

telles impulsions actuelles courtes de 30 ns sont faisables car linductance d'une telle bobine

est calculée pour étre seulement 1,4 nH.

A de telles échelles de temps courts, il est nécessaire d'évaluer la distribution non
uniforme de courant dans le matériau, ce qui est pris en compte par les effets de |'épaisseur de
peau®, définie par d=(22/? 1)Y2, oll ? et | sont respectivement la résistivité et la perméabilité
du matériau, ? est la fréquence du signal électrique. L'épaisseur de peau pour les impulsions
de 30 ns en Cu a la température ambiante est 16 um. Au fur et & mesure que la température
augmente pendant I'impulsion, due a I'échauffement de Joule, la résistivité augmente et ains
I'épai sseur de peau. Cet aspect est considére plus en détail dans laréférence 7, maisil n'affecte
pas sensiblement les conclusions de la présente discussion dans laquelle la distribution de
courant est supposeée étre uniforme. En raison de |'épaisseur de peau, le courant est concentré
davantage au rayon intérieur de la bobine ce qui résulte en un champ magnétique |égérement

plus élevé au centre.

3.2.2. Lapression magnétique et |'effort mécanique

La prochaine question abordée est celle de I'effort mécanique sur la bobine di a la
pression magnétique, B%/2p,. Ce champ de 50 T crée une pression de 1GPa appliquée au bord
intérieur de la bobine. Avec une bobine sous la forme d'un cylindre, I'effort tangentiel atteint
1,2 GPa sur le bord intérieur, beaucoup plus grand que la résistance a la traction du cuivre
(»200 MPa). Ceci congtitue une autre raison pour laquelle un champ statique de 50 T ne
pourrait pas étre produit par cette bobine. Pour une impulsion courte de demi période t, le

champ maximum peut, cependant, étre augmenté d'un facteur t/t, ou ty, est la période
meécanique caractéristique de la bobine, donné par: tm, = A(ri+r,)/2 % ou A est une

constante entre 2p et 4, D est la masse volumique du matériau et Y est le module de Young -
13 Dans le cas présent, t;, Savére 80ns. Avec t = 30ns, le champ maximum qui peut étre

produit en profitant de I'inertie mécanique de la bobine est de 53 T. Ce champ plus grand que
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50 T, est trop prés des limites thermiques et mécaniques pour une utilisation fiable. 1l est
possible, cependant, d'augmenter la période mécanique de la bobine en ajoutant de la masse
supplémentaire a I'extérieur de b bobine. En outre, la bobine étant fixée a son substrat fait

augmenter encore plus son inertie mécanique.

Une approche alternative pour évaluer la résistance mécanique de la bobine aux
impulsions trés courtes et a tres haute pression, est de calculer tou le déplacement de la
bobine pendant I'impulsion. Pour ceci, la bobine est traitée comme un "fluide incompressible”
sous l'influence de la pression magnétique. Afin de conserver la masse de la bobine, la vitesse
d'expansion a son intérieur, i, est liée a celle al'extérieur, v, par i = \, roffi. La conservation
de la quantité de mouvement a travers la bobine donne: v(r, t)=K(t)/r. Le moment p, donné a

la bobine pendant I'impulsion dont la durée t =p/w peut étre écrit comme:

t t
p:(‘j:(t')dt':_Zpd i CBédn? (wt)dt (5)
0 2“]) 0
ou:
dK dK
F(t) =2pDd iayra(r,t)dr =2 Dd & —dr = 2pDd[r. - . ]— 6
(t) =2pDd gyra(r,t) pDd p["']dt (6)

ou a(r, t) est I'accélération.

Ceci donne cela apres le tempstt:

2 .
V(r) = LL %91

: 7
2m,D (r,- ri)grQZ (9

et le déplacement d, au rayon intérieur est:

e -u
[r- 1,1 2D0m, &4

d@) =
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Ainsi pour Bp=50 T et t = 30 ns, la vitesse intérieure est 34 m/s et son déplacement,
d= 0.5 um. Cependant en augmentant le rayon externe de la bobine, le déplacement d peut
étre réduit. Tout éant pris en compte, il savere que la génération d'un champ de 50 T avec
des micro bobines peut étre possible. La structure générale et la fabrication des bobines sont

décrites dans la prochaine section.

3.3. Micro bobines: Structure générale et leur fabrication

Les progrés des techniques de micromécanique modernes permettent de faire des
pieces microscopiques précises en grand nombre, a bas prix et haute fiabilité. Nous avons
choisi d'employer ces techniques pour démontrer le principe de la génération de champs
élevés en utilisant des micro bobines monotour. La conception de la bobine est
schématiquement montrée dans la Figure 3.1. Le diametre intérieur de 50 um est celui de la
bobine modele examiné dans 2. Le diamétre extérieur total est tres grand (5mm) avec des

fentes placées radialement dans le cuivre pour ramener le diamétre extérieur pertinent pour le

5mm

A
v

5mm
S
vue de dessus
échantillon
%_
vue en Coupe

Figure 3.1 : Schémade lamicro bobine de Cu sur substrat de Si avec couche d'isolation en SiO;.
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courant a 150 um, aussi conforme a la bobine modele. Le reste du cuivre agit en tant que
masse pour augmenter I'inertie mécanique et également aide a dissiper la chaleur entre les
impulsions. En outre, la surface relativement grande améliore 'adhérence de la bobine au
substrat. Le silicium a été choisi comme substrat car la plupart des techniques actuelles de
micromécanique nt développées autour de ce matériau. Le dépbt éectrolytique de Cu est
aussi bien maitrisé pouvant atteindre des épaisseurs assez importantes (dizaines de pum). En
outre, le silicium est un radiateur relativement bon pour les bobines et |'adhérence du cuivre

sur le silicium oxydé est tout a fait bonne.

L'orifice dans le substrat de Si au centre de la bobine permet des mesures optiques en
transmission (effet Faraday) pour des matériaux transparents ou couches trés minces. La
couche de SO, entre le cuivre et le substrat de S sert a la fois comme isolant éectrique
transparent et comme support pour éventuellement déposer |'échantillon directement sur la

fenétre sous la bobine.

Les étapes de fabrication sont les suivantes. Premiérement le substrat de silicium est
oxydé des deux cotés pour donner une couche de SiO, de 3 a 5 um d'épaisseur. Apres
photolithographie d'un carré de 700 um X 700 um sur le SO, de laface arriére, le substrat de
Si subit une gravure anisotrope avec du KOH, définissant une ouverture pyramidale avec une
fenétre de 100 pm X 100 pm sur la face avant du SO, dans le substrat (Figure 3.2). Sur la
face avant du substrat, une couche épaisse de résine photosensible est photo lithographiée

avec le motif de la bobine, afin de laisser une ouverture avec la forme désirée. Celle-ci est

EoEp R S0

—

Figure 3.2 : Photo au microscope optique d'une coupe du substrat de Si qui montre la gravure

anisotrope de I'ouverture pyramidale qui permettrales mesures optiques en transmission.
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alors remplie par un dépdt électrolytique de Cu jusqu'a I'épaisseur désirée (dizaines de pm).
Ce processus permet d'avoir des couches épaisses de Cu avec des parois presgue verticales.
Ensuite la résine est retirée et une fine couche de SgN4 est déposée sur le Cu afin d'isoler

électriguement I'échantillon de la bobine.

Une premiere série de bobines avec une épaisseur de Cu de 7um et un diamétre
extérieur de 150 um a été initialement fabriquée et testée. Ces bobines n‘'ont pas pu supporter
de courants supérieurs a 1500A. Elles sont rapidement détruites par I'échauffement et par le
grand effort mécanique. La deuxieme série de bobines a une épaisseur de cuivre de 30 um et
un diamétre mécanique extérieur de 5mm pour augmenter |'adhérence et I'inertie mécanique,
permettant d'atteindre des niveaux plus élevés de courant sans dommages. Ce sont celles

utilisées pour les expériences décrites dans la suite.

3.4. Circuit électrique

Similairement aux systemes classiques de génération de champs pulsés, les micro
bobines sont placées dans un circuit série du type RLC (résistance - inductance - capacitance),

comprenant aussi un interrupteur rapide (Figure 3.3). Afin d'avoir une impulsion de 30ns, la
partie réactive du circuit doit étre telle que p+/LC » 30ns. L'inductance L de la bobine avec

ses contacts et amenés de courant a éé déterminée exp&imentalement et vaut
approximativement 8 nH. La valeur de la capacité a été donc choisie comme C = 12 nF. Dans

la pratique nous avons utilisé douze capacités céramiques de 1nF haute tension (7,5 kV)

claguage
électrique \ l bob

dW_>

® =

S bobine

Ich

7777 777?

Figure 3.3 : Circuit électrique RLC équivalent. La résistance est plutét définie par celle du plasma tandis que

I'inductance vient plut6t des connexions entre la bobine et |e banc de condensateurs.
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reliées en paralléle entre deux plaques de cuivre pour maintenir I'inductance globale du circuit
la plus basse possible. Le banc de capacités mesure 75 mm ~ 25 mm ~ 5 mm. La condition

idéale pour avoir une impulsion d'amplitude maximum sans rebondissements dans un circuit
RLC est la condition d'amortissement critique R = 2 % , qQui donne dans le cas présent une
résistance R = 1,6 W. Larésistance de la micro bobine elle-méme est seulement 4 miw.

L'énergie nécessaire pour créer le champ magnétique va initialement étre stockée dans
les capacités. Comme interrupteur pour déclencher la décharge des capacités, nous avons
chois un claguage éectriqgue. Cest une méhode classique et relativement simple,
fréquemment utilisée dans les applications de haut courant, haute tension, faibles impédances.
Elle sadapte aussi bien aux applicatiors de haute fréquence car les conditions pour la
formation d'un plasma peuvent se produire assez rapidement (~10° s).” De I'expression de
Toepler,” la résistance moyenne du plasma associé a un claguage électrique est R=k | / Q, oul
Q est la charge traversant le plasma, | est la distance entre les électrodes en centimeétres et k
est une constante qui vaut 0,8x10°% pour Ar & la pression atmosphérique. Une distance inter
électrodes de 0,9 millimetres donnerait donc la résistance nécessaire pour |'amortissement
critique. Nous avons choisi, cependant, de garder la distance inter éectrodes plus petite pour
réduire I'énergie nécessaire pour arriver a un méme champ maximum, et ainsi la tension sur
les condensateurs. Ceci donne un circuit légerement sous amorti mais un courant de pic plus
deve.

Les électrodes sont faites de deux petites lames en cuivre 3 mm de large, séparées par
0,3 & 0,5 mm placées dans une petite enceinte. Un mélange d'Ar et de SFs est introduit dans
I'enceinte de facon a pouvoir contréler la tersion de claguage et ainsi le courant dans la
bobine. Cela permet aussi de saffranchir des variations de I'air atmosphérique entre autre
I'humidité. Les dommages de la décharge causés sur les électrodes de cuivre peuvent étre

négligés a court terme car la distance inter éectrodes est relativement grande.

L'énergie fournie par le banc de condensateurs dans chague impulsion est de I'ordre de
130 mJ pour un courant de pic de 3500A. Puisgue le plasma donne la résistance principale du
circuit, la majeure partie de I'énergie y est absorbée et nous calculons que seulement 1,2 mJ
sont utilisés dans |'échauffement de Joule de la bobine. Bien que I'efficacité globale du
systéme soit tres basse, ceci a peu d'importance puisque la consommation totale d'énergie est
trés faible. 1l vaut la peine de noter que le champ produit dans des conditions expérimentales

identiques est assez reproductible (de I'ordre de £5%).
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La décharge est lancée en chargeant les condensateurs jusqu'a la tension de claquage
définie par la concentration relative dAr et de SFs. La Figure 3.4 montre la tension sur les
condensateurs avant et pendant la décharge pour les divers taux de SFg / Ar. L'encart montre
le champ de claguage en fonction du taux de SFg / Ar, qui est en assez bon accord avec les
valeurs publiées auparavant pour les champs de claquage dans SFs et Ar.8 Cette technique de
déclenchement asynchrone assez simple et fiable permet de contrdler le courant dans la
bobine, celui-ci étant ainsi proportionnel a latension de charge des condensateurs. Cependant
une certaine dispersion d'amplitude est observée en particulier pour les concentrations plus
faibles de SFs car le champ de claquage devient plus susceptible aux variations de pression,

température et éventuelles modifications des électrodes (particules, corrosion, érosion, €etc).

On peut aussi contréler, de maniere synchronisée, la décharge des condensateurs par
I'intermédiaire d'un rayon laser pulsé focalisé entre les deux électrodes, avec une

concentration gazeuse telle que le claguage n'est pas atteint spontanément. La Figure 3.5
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Figure 3.4 : Décharge du banc de condensateurs de 12 nF pour plusieurs concentration de SFg dans I'Ar.

L 'encart montre le champ de claguage en fonction du pourcentage de SFg ainsi que |'gjustement par une droite.
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Figure 3.5: Claquage induit par laser pulsé de Nd:YAG focalisé entre les éectrodes. La puissance du faisceau

laser est constante tandis que latension de charge des capacités varie de 200 a2000 V.

montre la décharge des condensateurs aprés avoir été chargés a une tension donnée (de 200V
a 2000V), en utilisant comme déclenchement un laser Nd:YAG doublé en fréquence. La
Figure 3.4 montre que le circuit de RLC équivalent est sous-amorti tandis que la Figure 3.5
illustre le cas sur-amorti. Les différences entre les circuits ci-dessus sont la distance inter
électrodes et la nature du gaz (0,3mm et Ar/SFg pour la Figure 3.4, 1mm et de I'air pour la
Figure 3.5). Ceci illustre I'importance de la résistance de claguage dans le comportement

éectrique fina du circuit.

Le banc de condensateurs peut étre rechargé rapidement donnant un taux de
répétition de I'impulsion d'environ 1 hertz pour des courants de pic de 3500 A. Le cycle de
charge- décharge se fait spontanément grace au comportement non linéaire du claquage que
lui confére une caractéristique d'oscillateur dent de scie (charge longue, décharge rapide). Le
profil du courant a été mesuré par I'intermédiaire d'une bobine fixe placée a cété du chemin de
retour du courant de la bobine.
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Un profil typique de I'impulsion de courant est montré dans Figure 3.6. Ce profil est
bien reproductible et est caractéristique d'un circuit RLC sous-amorti. La valeur de courant de
pic a été obtenue a partir dune analyse plus détaillée du circuit de RLC comprenant le

comportement non linéaire de la résistance de claguage.
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Figure 3.6 : Profil typique du courant dans la micro bibine avec le banc de condensateurs de 12 nF chargé
a5500V.

3.5. Technique de mesure

Le méme banc optique utilisé pour les mesures Kerr/Faraday dynamiques (décrit plus
en détail dans le chapitre IV) sert comme base pour les mesures en champ fort. Les
différences essentielles sont le faible taux de répétition et les vibrations mécaniques qui sont

plus importantes.

Pour les champs plus importants, le taux de répétition des impulsions est limité a
environ 1 Hz di aux limitations thermiques. Une statistique raisonnable du signal est obtenue

avec un minimum de 500 impulsions de champ, ce qui signifie un temps total de mesure
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denviron 8 minutes. Dans ces conditions la résolution en termes de rotation du plan de
polarisation de la lumiére est estimée & 102 rad. Cependant, des temps de mesures plus longs
sont indésirables car les sources de bruit a long terme (stabilité en température, par ex.)

deviennent prédominantes dans le rapport S/N.

Une autre source de bruit importante dans les mesures en champ fort provient des
vibrations mécaniques présentes pendant et apres la décharge du banc de condensateurs. Les
condensateurs céramiques sont eux-mémes piézo-électriques et la micro bobine y est
directement attaché le plus proche possible pour réduire les selfs du circuit. Les vibrations
sont donc transmises a la bobine et arrivent quelques centaines de nanosecondes aprés le
claquage, ce qui est cohérent avec la distance entre les condensateurs et la bobine (quelques
millimétres). Ces vibrations arrivent un temps long aprés I'impulsion principale de champ et
ne génent pas la mesure puisque la méme est effectuée dans une fenétre de temps de 200 ns au
maximum. Cependant, les vibrations provenant de I'expansion du cuivre de la micro bobine
dues a la pression magnétique, arrivent au point de mesure sur I'échantillon quelques
nanosecondes apres le claquage, contribuant au signal magnéto-optique durant |'impulsion de
champ. Toutefois I'amplitude de cette contribution n'est pas strictement constante. La mesure
magnéto-optique devient d'autant plus bruyante que I'inhomogénéité latérale des propriétés
optiques de I'échantillon est forte. Pour minimiser ce probleme, |'échantillon doit étre le plus
uniforme possible, sans défauts optiques, de fagon a ce gu'un déplacement de I'échantillon par
rapport au faisceau laser n'induise pas un changement de I'intensité de lumiére transmise ou
réfléchie.

Les vibrations provoquent aussi, pour les champs plus forts, la rupture de la fenétre de
SO, située au centre de la bobine aprés quelques décharges, cause d'un bruit supplémentaire
assez important et non reproductible. La solution trouvée pour ce probléme est I'élimination

locale de la fenétre par attaque chimique du SIO».

3.6. Résultats et caractérisation expérimentale du champ

Dans un premier temps, les bobines avec une couche de cuivre épaisse de 7um et un
diamétre extérieur de 150um ont été fabriquées et testées. Ces bobines n'ont pas supporté des
courants plus grands que 1500A, étant rapidement détruites par |'échauffement et par le grand
effort mécanique associé a la faible masse et petite surface d'adhérence au substrat. La

deuxieme série de bobines a une épaisseur de cuivre de 30um et un diamétre mécanique
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extérieur de 5mm pour augmenter |'adhérence et la masse totale, permettant des niveaux plus
élevés du courant sans dommage. Tous les résultats montrés ici ont été obtenus avec ce type

de bobine.

Nous avons mesuré la rotation Faraday pour un certain nombre de matériaux
paramagnétiques transparents aux champs magnétiques éevés produits par micro bobine :
verre, grenat de gallium et gadolinium (GGG), grenat de gallium et praséodyme (PrGG) et
silicium (10um épais). Les résultats montrés dans la Figure 3.7 sont pour le PrGG, qui a une

constante de Verdet de 0,078 °/T. La saturation pour ce matériau est atteinte pour des champs
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Figure 3.7 : Rotation Faraday mesurée pour le grenat de gallium et praséodyme (PrGG). L'encart montre la

variation du champ magnétique (déduit de larotation de Faraday) en fonction du courant.

supérieurs a 150 T a température ambiante, avec une non linéarité de moins que 1% a 50 T.
Dans tous les cas les échantillons sont des tranches tres minces du matériau (épaisseur de 50
UM en moyenne), placées sur le dessus de la micro bobine. Les impulsions de courant sont
répétéesde 1 a2 hertz. Les signaux montreés résultent d'une moyenne faite sur 10 minutes, c.-

a-d. environ 600 impulsions.
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Les courbes de I (t) et de rotation(t) sont caractéristiques d'un circuit RLC sous-amorti.
Le bruit présent est essentiellement attribué aux vibrations mécaniques qui affectent le signa
optique. Celles-ci viennent de la bobine elleméme et de la décharge du banc de
condensateurs qui est mécaniquement couplée a la bobine. Nous avons également mesuré la
rotation Faraday pour les mémes échantillons a des champs beaucoup plus faibles en utilisant
des sources de courant a transistor MOSFET. Le champ produit par ces sources a été calibré
en fonction du courant.® Sachant que la rotation Faraday est proportionnelle & M, qui est
linéaire avec B a travers tout I'intervalle de champ étudi€, nous pouvons employer la rotation
mesurée aux champs éleveés pour calculer le champ magnétique sur la surface de I'échantillon.
Ceci est une hypothese raisonnable puisque tous les échantillons sont paramagnétiques, sans
saturation de M pour les courbes 300 K et des champs allant jusqu'a 50 T.° L'échauffement
du matériau isolant di aux courants de Foucault est négligeable pendant I'impulsion de
champ. A travers I'encart de la Figure 3.7 (B en fonction de 1) nous voyons que seulement
3500A sont nécessaires pour produire 50T comparé au 4000A calculé dans (3) pour une
distribution de courant uniforme, ceci éant dd a la concentration du courant dans |'épaisseur

de peau, principalement dans le cercle intérieur de la bobine.

3.7. Discussion

Dans cette section nous discuterons les avantages et les inconvénients de notre
systeme. Un avantage semble étre la linéarité apparente du champ en fonction du courant.
Ceci est attendu s la distribution du courant est constante pendant I'impulsion, cependant ce
ne doit pas étre le cas a cause de I'échauffement adiabatique du Cu réduisant de ce fait la
pente B/l & mesure que | augmente. Ce comportement est souvent observé dans des bobines

de champ pulsé.

3.2.3. L'échauffement et |'effet de peau

L'épaisseur de peau est d'autant plus grande que la température est élevée. Par
conséquent le rayon équivalent de la bobine augmente ce qui doit réduire le champ créé a

I'intérieur de la bobine. Pourquoi ceci ne se produit pas dans le cas présent ?

Quand I'épaisseur de peau est petite comparée a I|'épaisseur du conducteur,

I'échauffement par effet Joule devient essentiellement indépendant de la résistivité* Ceci
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n'affecte pas le courant maximum capable de passer dans le conducteur mais change la

distribution de champ magnétique produit par un courant donné.

L'approche normalement utilisée pour une longue bobine, est de considérer la pénétration
radiale du courant vers |'extérieur lorsque le cuivre est chauffé. Le champ produit au centre
par unité de courant est réduit a mesure que le rayon pertinent augmente. Une estimation de
cet effet peut étre obtenue en calculant le champ d'une distribution de courant donnée par
j(D=joexp(-r/d(T)). En outre, seulement I'épaisseur éectrique de peau est chauffée pendant
I'impulsion de courant car I'épaisseur de peau thermique est 15 fois plus petite que celle
électrique.’? Le champ B calculé & z=d/2 (c.-&d. & la surface supérieure de la bobine sur I'axe
Z) est illustrée dans la Figure 3.8 pour une pénétration radiale de flux due a I'élévation de la
température. Cet effet est seulement visible pour les champs supérieurs a25 T. Ladistribution
correspordante de la densité de courant est montrée dans I'encart (a). Il est clair dans la
Figure 3.8 que le champ mesuré est plus grand que celui obtenu & partir de la distribution

uniforme de courant.

Ce modél e de distribution de courant ignore les effets de bord qui sont importants dans
le cas présent de la bobine "plate”. Une distribution de la densité de courant plus réaliste est
montrée dans I'encart (b) de la Figure 3.8. Pour estimer B(l) dans ce cas-ci, compte tenu des
effets thermiques, une distribution ou le courant passe dans une épaisseur de peau autour de la
section transversale de la bobine a été initialement imposée, avec une densité de courant qui
tombe comme 1/r", c.-ad., j(r)=joexp(-Gd(T))/r" ol G est la distance a partir du bord plus
proche. Le terme Ur" rend compte du changement dimpédance en fonction du rayon
(principalement inductif qui tend aussi a concentrer le courant a l'intérieur). Les résultats ne

varient pas rapidement avec la valeur de n pour 1<n<2.5. Ceux montrésici sont pour n=2.

L'éévation de la température est calculée a chague pas de temps et ains la nouvelle
épaisseur de peau et la nouvelle distribution de courant sont obtenues. Ceci peut étre observé
dans I'encart (b) de la Figure 3.8. La courbe de B(l) calculée ains a z=d/2 (Figure 3.7) est
encore presque linéaire avec |, en accord avec |'expérience. Pour le Cu a 300K avec des
impulsions de 20 MHz, une grande partie du courant passe par les surfaces supérieure et
inférieure de la bobine, donnant moins de champ au centre. Comme la température séleve, et
ains |'épaisseur de peau, le courant pénetre plus a l'intérieur du Cu, compensant
l'augmentation du rayon équivalent. A 1300 K, prés de la température de fusion du Cu,
I'épaisseur de peau est donc de 34 um et la distribution de courant devient presque uniforme.

A partir de la Figure 3.8, nous calculons que le champ produit par cette distribution sur I'axe
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de la bobine a z=d/2 est del3,3 mT/A, en accord raisonnable avec le résultat mesuré a

température ambiante de 14+0.8 mT/A.

3.24. Mesuredu champ B

Un autre aspect important est la mesure réelle de B. La Figure 3.9 montre le champ
magnétique calculé a partir de la simulation le long de I'axe z, pour une bobine avec le
diamétre intérieur de 50um et une épaisseur de 30um, a la température ambiante et a 1300K.

Le champ n'est pas homogene dans tout un échantillon épais de 50 um et la distribution de
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Figure 3.8 : Champ magnétique B calculé en fonction de | sur |'axe z de la bobine a z=d/2, tenant compte de la

diffusion du flux 1D (cercles et schéma (a)) et de la diffusion de flux avec des effets de bord (triangles). la
ligne pointillée est le champ produit par un courant dans une épaisseur de peau fixe (aucun effet de la
température). La ligne point-trait représente une distribution de courant uniforme. Les encarts montrent les
différentes distributions de densité de courant dans la section transversale de la bobine. L'échelle en niveaux de
gris représente les densités de courant allant du noir pour les plus élevées au blanc pour la densité de courant
nulle. (a) pénétration radiale seulement, c.-a-d.: j(r)=joexp(r/d); () courant dans une épaisseur de peau tout
autour de la surface de la bobine pour démontrer les effets de bord; (c) méme que (b) mais avec T=1000°C et

ainsi un plusgrand d.
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Figure 3.9 : Simulation du champ B au long de I'axe z de la bobine pour deux températures différentes. Les
dimensions de la bobine sont, diamétre interne 50um, diamétre externe 150um, épaisseur du cuivre 30um (z=0

est au centre de labobine).

champ change pendant I'impulsion. La rotation Faraday mesurée, comme montrée dans la
Figure 3.7, refléte une moyenne de B a travers I'épaisseur de I'échantillon plutét qu'une
mesure de B dle-méme. Si I'échantillon est trés épais, cette moyenne devient seulement

dépendante du courant et non plus de la distribution de courant et ainsi du champ.

Le schéma d'étalonnage de champ que nous avons utilise, n'est donc strictement
valable que s la distribution de champ a travers I'échantillon demeure constante pendant
l'impulsion de courant, ce qui n'est pas le cas. A partir des modéles de distribution de courant
décrits ci-dessus, on a pu estimer I'influence de cet effet sur B. Les résultats sont montrés dans
la Figure 3.9. Pour des échantillons d'une épaisseur de 10 um, la moyenne de B, sur cette
épaisseur donne une différence négligeable comparée a B, a la surface de la bobine (inférieure
a 2% pour une variation de température de 1000 K). Pour les échantillons épais de 50 um, la
distribution 1D de courant et celle considérant les effets de bord donnent des intégrales

presque identiques. Ces mesures ne sont donc pas tres sensibles a la distribution de courant.

Nous avons mesuré la rotation de Faraday dans des échantillons de silicium de 10 um

pour une mesure de champ plus fiable. Ces mesures ont un rapport signal/bruit non
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négligeable (~10%), mais se montrent conformes aux linéarités de B en fonction de | sur la

surface de la bobine. Ceci met en valeur la nécessité d'utiliser des échantillons minces pour

lesquels le champ peut étre considéré constant dans toute son épaisseur.

3.2.5. Limitations de champ maximum

Actuellement, ces bobines semblent étre limitées a des champs de 50T a z=d/2. Les
calculs suggérent que le champ al'intérieur de la bobine est entre 60 et 70 T. Les bobines sont
chauffées pres de leur point de fusion pendant I'impulsion de courant et cette chaleur est alors
dissipée entre les impulsions. L'inertie mécanique assure que la bobine ne séclate pas pendant
I'impulsion de champ mais une grande pression magnétique existe toujours. Les vibrations
mécani ques résultantes cassent la fenétre de SIO, aprés seulement quelques impulsions. Ainsi
les échantillons sont toujours attachés a la bobine et non a la fenétre. Quelques essais pour
obtenir des champs plus importants (autour 60 T a z=d/2) ont mené a la destruction des
bobines aprés seulement quelques dizaines dimpulsions (Figure 3.10). Un s faible nombre
dimpulsions ne permet pas d'avoir un rapport signal/bruit suffisant. Quand les bobines se
cassent il y a une forte évidence de la pression magnétique aussi bien que d'une fusion du Cu

dans les environs du rayon intérieur.

Une question importante a résoudre est celle du chauffage d'un échantillon conducteur
- un probleme commun aux expériences sur champs pulsés. Pour réduire I'échauffement de
I'échantillon on doit réduire son épaisseur, d, perpendiculaire au champ pour étre inférieure a
celle de I'épaisseur de peau dans I'échantillon. L'échauffement par effet Joule moyenné tout au

long de I'épaisseur d'un échantillon sous forme de feuiille plate est donné par*>:

2
_:;d_(@)z
& 12 r ‘at (9)

ou Wy, est la chaleur moyenne par unité de volume et r est la résistivité de I'échantillon. Une
feuille mince de Cu épaisse de 5um, sous une impulsion de champ de 50 T a 20MHz, aurait sa
température moyenne augmentée de 19 K. Cependant, I'éévation de la température de la
surface (importante pour des expériences magnéto-optiques par réflexion) serait trois fois plus
grande, c.-&d. 56 K.'® Pour des échantillons plus épais que I'épaisseur de peau, la densité

locale d'énergie de Joule est approximativement égale & la densité d'énergie magnétique.® S
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nous prenons un échantillon de Cu plus épais que I'épaisseur de peau et le méme profil

d'impulsion, ceci donne lieu a une augmentation de |la température de surface:

Dr=_B2 _ (10)

2mC.D
ou Cp est la capacité de chaleur et D est la masse volumique du matériau. L'augmentation de
température est de 300 K dans ce cas-ci. Par conséquent des échantillons petits et minces
doivent étre utilisés. Ceci n'est pas une contrainte sérieuse puisque la majorité de matériaux
étudiés actuellement sont sous la forme de couches minces, petits cristaux ou méme de
nanoparticules. Les problémes restants concernent plus la manipulation de I'échantillon que

les mesures elles-mémes.

Figure 3.10 : Photo au microscope optique d'une micro bobine aprés essai destructif avec un courant supérieur

a3800A.

3.8. Conclusions*

En utilisant des micro bobines et sources de courant pulsé basées sur une décharge
capacitive par intermédiaire d'un claquage éectrique, nous avons pu démontrer la possibilité
d'avoir des champs magnétiques d'amplitude jusqu'a 50 T pour un trés faible colt par rapport

aux installations traditionnelles.
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La tension de décharge et le courant de pic peuvent étre contrblés en gustant la
composition en gaz dans les électrodes de claguage. Nous avons calibré le champ magnétique
produit par ce systéme en mesurant la rotation de Faraday pour un certain nombre

d'échantillons paramagnétiques a 300K.

La limitation de champ maximum supporté par la micro bobine est due al'élévation de
la température de |la bobine pendart I'impulsion et aux contraintes mécaniques dues a la
pression magnétique. Ces limitations viennent donc aussi du matériau utilisé dans les bobines,
le cuivre. L'utilisation des bobines en tungstene, qui a une température de fusion beaucoup
plus élevée et auss une meilleure résistance a I'effort mécanique que le cuivre, pourrait
permettre d'atteindre des champs jusqu'a 100 T2 Les gradients de champ magnétique
associés a ce systeme sont tres grands et pourraient étre exploités pour étudier quelgques

propriétés physiques spécifiques.
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4. Dichroisme Circulaire Magnétique des rayons X résolu en temps

4.1 Introduction

Le Dichroisme Circulaire Magnétique des rayons X (XMCD) en absorption est la
différence, pour un matériau magnétique, entre |'absorption de rayons X polarisés
circulairement gauche et droite. C'est I'équivalent dans la gamme des rayons X de I'effet Kerr
dans le visible. Dans I'effet Kerr, un électron fait une transition d'un état occupé vers un état
vide a l'intérieur de la bande de vaence, tandis que dans le dichroisme |'électron excité
provient d'un niveau de coaur avec une énergie et une symeétrie bien définies. Ceci a deux
avantages. D'abord, le niveau initial de I'électron subissant la transition est bien connu,
puisqu'il sagit d'un niveau de coaur. Les calculs pour prédire ou simuler I'effet sont donc plus
faciles que pour I'effet Kerr, ou les niveaux initial et final de I'électron sont complexes. Le
deuxiéme avantage est sa séectivité chimique: les seuils d'absorption ont des énergies
caractéristiques pour chaque éément et dans des couches ou alliages avec plusieurs éléments
chimiques on peut observer le comportement d'un éément ou d'un autre en choisissant
I'énergie d'excitation. Dans la gamme des rayons X mous, en plus, les sections efficaces
d'absorption sont tres grandes, ce qui rend possible de mesurer des quantités de matériau trés
faibles, jusgu'a la fraction d'une monocouche.

Pour calculer la section efficace du processus d'absorption on peut, en premiére
approximation, utiliser la régle d'or de Fermi: Was 1 S|<F¢ | P F > d(E - E + Bn) [1]. Le
premier terme a droite est I'élément de matrice carré de I'opérateur de l'interaction du champ
électromagnétique du photon sur I'électron entre I'état final F et I'&at initial F;. La fonction
delta décrit la conservation d'énergie. Dans |'approximation dipolaire, des transitions sont
possibles s |a différence entre le nombre quantique orbital des niveaux initial et final est +1
ou -1, par exemple entre des niveaux p et d, ou d et f. Pour le magnétisme, les seuils
d'absorption les plus intéressants sont ceux ou le niveau final est celui qui contribue le plus au
magnétisme de |'éément sondé, par exemple le niveau d dans les métaux de transition (seuils
d'absorption p® d donc L, 3 ou M3 3).

L'dément de matrice [1] dépend de la polarisation des photons, ce qui créé le
dichroisme. Une fagon simple de comprendre le lien entre I'absorption de photons polarisés
circulairement et le magnétisme a éé donnée par Stohr et Wu * pour les seuils Lo 3 (2p ® d).

Ces seuils sont séparés en énergie par le couplage spin-orbite (4-20 €V pour les métaux 3d).
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La polarisation des photons interagit sur le spin de I'électron excité par intermédiaire du
couplage spinorbite. Il peut étre démontré facilement qu'au seuil Ls des photons polarisés
gauche (LCP) excitent 62,5% d'éectrons avec spin "up" et 37,5% avec spin "down". Au seuil
L> les nombres sont 25% (spin "up") et 75% (spin "down™). Pour la polarisation droite (RCP)
les nombres pour spin "up" et "down" sont inversés aux deux seuils. Si maintenant les niveaux
d vides sont polarisés en spin, ces niveaux agissent comme "détecteur de spin” pour les
électrons excités, et |'absorption pour une polarisation donnée dépendra du spin et donc du
moment magnétique de I'é ément sondé. Par exemple, si labanded mgjoritaire (spin "up") est
complete comme dans le Ni ou le Co, seulement des éectrons avec spin "down™ interviennent
dans la transition (le spin de I'électron est conservé pendant la transition). Au seuil Ls, les
photons LCP seront moins bien absorbés gue les photons RCP (ils excitent moins d'électrons
spin "down") tandis qu'ils seront mieux absorbés au seuil L. Ceci montre gu'une autre fagon
de mesurer le dichroisme est de garder la polarisation des photons fixe et de changer la
direction d'amantation, dans quel cas on change la direction de spin dans les bandes
majoritaire et minoritaire.

Au début des années 90, des régles de somme ont é&é développées par Thole, Carra et
al.>>* pour le dichroisme. Ces régles permettent d'obtenir séparément le moment de spin et le
moment orbital de I'édément et du niveau mesuré. Ceci rend le XMCD une technique
particulierement performante pour l'analyse quantitative des matériaux magnétiques. Le
contraste magnétique aux seuils d'absorption di au dichroisme sest montré aussi tres utile
pour I'imagerie magnétique avec sélectivité chimique a I'aide du microscope a photoélectrons
(PEEM). ®

Le dichroisme donne la valeur moyenne de I'aimantation de I'éément mesuré projetée
sur la direction de propagation des photons. Si I'intensité de |'absorption est éudiée avec une
résolution temporelle, ceci permet de suivre le renversement de |'aimantation suite a
I'application d'une impulsion magnétique, avec sélectivité chimique. Dans ce chapitre nous
montrons quelques exemples de I'application du dichroisme avec résolution temporelle, en

insistant sur le cas des vannes de spin et des jonctions tunnel.

4.2 XMCD résolu en temps avec les rayons X durs (ESRF - ID24)

Le développement initial des expériences de XMCD résolues en temps a été fait sur la
ligne de lumiere 1D24 a I' European Synchrotron Radiation Facility (ESRF). Ce choix fut

motive par |'acces privilégié que le groupe du LLN avait sur cette ligne dédiée en partie aux
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expériences résolues en temps et au XMCD. Cette ligne d'absorption X avec une optique
dispersive permettant I'acquisition paralléle de tout un spectre, travaille dans le domaine des
rayons X durs (5 a 25 keV).

Le groupe du LLN - intimement associé au développement du XMCD, maitrise de
I'hélicité des photons par Bmes quart d'onde, |'environnement magnétique de I'échantillon,
procédures et logiciels d'acquisition - sest orienté vers le XMCD résolu en temps, tirant profit

des sessions de I'ESRF a un seul paquet. Ceci a été le point de départ de cette thése.

4.2.1 Laligne de lumiere ID24

La spécificité de laligne 1D24 vient de:

I'optique dispersive en énergie qui permet une acquisition simultanée de toutes |es données
d'un spectre dabsorption sans aucun mouvement mécanique de l'optique associée au
faisceau et

de la focalisation horizontale du faisceau sonde polychromatique (~25 pum).

Cette configuration présente des avantages concernant la stabilité de la position du
faisceau sur I'échantillon et permet auss I'acquisition rapide d'une série de spectres en
fonction du temps avec des vitesses supérieures a un spectre par milliseconde. Cela est
particulierement utile aux expériences de dynamique de réactions chimiques, transitions de
phase en fonction de la température, etc.® Les applications typiques de la ligne sont les
expériences résolues en temps (chimie in-situ réactionnelle), I'étude des matériaux dans des

conditions extrémes de pression et température, les éudes du magnétisme par XMCD.

La source de rayons X est un onduleur plan d'entrefer (gap) gjustable de fagon a
optimiser I'émission a la gamme d'énergies des seuils d'absorption choisis. L'optique de
rayons X disponible (Figure 4.1) est telle que le faisceau peut avoir sur I'échantillon une taille
de 25 um” 200 um (horizontal * vertical), avec un flux de 102 photons par seconde (courant
dans I'anneau de 0,1 A).

Le polychromateur dispersif en énergie est formé par un cristal de Si (111) courbé
quasi eliptiquement de facon a former une image polychromatique de la source, avec un
rapport de réduction de l'ordre de 30:1. C'est a ce foyer polychromatique qu'est placé
I'échantillon. A la sortie de I'échantillon le faisceau diverge et chaque direction dans I'espace

est corrélée a une énergie de photons. Cette corrélation direction angulaire — énergie est
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Figure 4.1: Schéma de I'optique de la ligne de lumiére ID24. Le faisceau parcourt une distance d'a peu prés 65 m
entre la source (onduleur) et I'échantillon. Le faisceau sur I'échantillon mesure approximativement 25 um =~ 200

pum (horizontal ~ vertical).

transformée en corréation position — énergie par un détecteur optique sensible a la position

(caméra CCD).

4.2.2 Mesure du signal d'absorption

Les mesures d'absorption sont effectuées en transmission. Pour pouvoir normaliser le
signal d'absorption de I'échantillon, il est nécessaire de mesurer deux spectres donnant lo(E) et
I(E) qui correspondent respectivement au faisceau transmis sans et avec |'échantillon. On
mesure en fait b(#pixel) et |(#pixel). L'équivalence numéro de pixel (#pixel) U énergie
nécessite un calibrage qui se fait aisément en prenant un échantillon standard bien connu (par
ex. le fer métallique) pour lequel il est facile de remonter a la correspondance énergie - #pixel,
qui suit une loi sécartant peu de la linéarité dans le domaine concerné. La substitution de
I'échantillon standard par I'échantillon & mesurer sans rien modifier des positions des é éments
optiques garde le calibrage du détecteur. Finalement |'absorption est donnée par la smple
relation:
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lo(E)
1(E)

Le signa de dichroisme nécessite aussi une double mesure d'absorption avec les

mE) = In

[1]

hdlicités droite (°) et gauche (®) du faisceau, donnant:

|G
I [2]

Qo

XMCD =nP (E) - n (E) =In

°o

In (I(')D/I(?)qui devrait étre égal a z&o s le modulateur de polarisation était parfait,
mais peut avoir des valeurs toutefois non négligeables a cause de |'absorption différente

induite par la faible rotation de la lame quart d'onde.” Néanmoins cette mesure est facile et

sintroduit comme une correction constante & une séquence de mesures de In (1 © / 1Py,

Pour mesurer le spectre transmis avec ou sans échantillon, une caméra CCD
cryogénique est utilisée comme détecteur sensible a la position. Un écran fluorescent associé
a une optique de réduction de I'image est utilisé pour convertir les rayons X en lumiére visible
et adapter la taille de I'image linéaire a celle de la caméra. Un convertisseur analogue -
numeérique convertit l'intensité des photons arrivant sur chague pixel de la caméra et les
valeurs numeérisées sont transférées a l'ordinateur de contréle et visualisation. Le systeme
d'acquisition de cette caméra a été développé spécifiqguement pour les besoins de la ligne et
permet le choix d'opération selon le type d'expérience voulu. La résolution en amplitude du
signal est définie par la caméra et |'électronique de conversion associé, éant de I'ordre d'une
part en 10*,

4.2.3 Obtention de la polarisation circulaire

La premiére étape fondamentale du développement des mesures de dichroisme sur la
ligne 1D24 a été I'ingtallation de lames quart d’ onde (QWP) pour produire la polarisation
circulaire a partir de la polarisation strictement linéaire délivrée par I’onduleur plan de la
ligne. Ce dispositif avait é&é mis en place antérieurement au Laboratoire pour I'Utilisation du
Rayonnement Electromagnétique (LURE-Paris) sur la ligne D11 par C. Gilles et
collaborateurs.® Pour des énergies autour de 7 keV (au centre de la gamme des seuls
d'absorption L des terres rares et K des métaux de transition), une lame de diamant
d épaisseur 0.77 mm a éé instalée dans le trget optique juste avant |'échantillon. La

condition de lame quart d'onde est obtenue au voisinage d'une réflexion de Bragg du cristal de
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Figure4.2 : Schéma simplifié du montage de la micro bobine et lame ¥ d'onde sur le spectrométre de la
ligne ID24 aI'ESRF.

diamant qui est aors biréfringent. A 7,2 keV, les écarts & I'angle de Bragg (‘offset’)

correspondants aux conditions de lame quart d’ onde sont de|I’ordre de 75’".

Les conditiors de non-dispersivité entre le cristal de Si (polychromateur) et le cristal
de diamant ont été établies en couplant la réflexion symétrique (111) du Si avec la réflexion
asymétrique (111) du diamant en géométrie de Laue. Les paramétres de maille des deux
cristaux sont tels que I’angley entre les deux plans de diffraction (horizontal pour le silicium
et incliné pour le diamant) doit étre gjusté autour de 45° lorsque |’ énergie des photons est
entre 6 et 9keV. Cette valeur est adaptée a la création de photons polarisés circulairement
puisgue le taux de polarisation circulaire varie comme sin 2y . Pour caractériser I’ efficacité du
cristal de diamant comme lame quart d'onde, une série de mesures de XMCD a été effectuée
pour différents angles autour de laréflexion de Bragg (Figure 3). Cela a été fait pour I’ aliage
GdCos au seuil Ls du Gd. La variation de I’amplitude du signal XMCD est une mesure du
taux de polarisation circulaire P.. Les valeurs absolues de P, ont été obtenues par ajustement
aux valeurs théoriques, convoluées avec une gaussienne qui tient compte de la divergence du

faisceau. Le mellleur gjustement est obtenu avec une divergence de 4,5, qui est consistante
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avec les caractéristiques de la ligne. Le taux de polarisation maximum est de 0,99 pour un

angle autour de 75" par rapport & la condition de Bragg. °

Avec ce dispositif les mesures de dichroisme ont pu étre effectuées en inversant la
polarisation de la lumiére de droite a gauche en passant d'un coté a |’ autre du centre du profil
de réflexion. Ce contréle de I'hélicité des photons permet de garder le champ magnétique

comme degré de liberté et d’ effectuer des mesures de XMCD en fonction de I’intensité du
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Figure 4.3 : Dépendance angulaire de I’amplitude du signal XMCD au seuil L3 du Gd (points) dans

l'alliage GdCos, gjusté a la dépendance angulaire du taux de polarisation circulaire (ligne continue)

convoluée avec une fonction Gaussiennede 4,5 ** représentant la divergence du faisceau.

champ magnétique. Des mesures dynamiques ainsi que des cycles d’ hystérésis sélectifs en

espece chimique sont ainsi possibles.

4.2.4 Technigue de mesure dynamique :

Les mesures dynamiques qui utilisent la lumiere comme sonde de I'aimantation sont
assez courantes. Essentiellement deux méthodes de détection peuvent ére utilisées: i)
détection directe ou en temps réel; ii) détection stroboscopique ou "pompe-sonde’. La
premiere utilise une source de lumiere continue associée a un systéme de détection rapide
ayant une bande passante au moins équivalente a celle du signa mesuré. La détection

instantanée est éventuellement possible par une mesure unique mais en général une moyenne
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de plusieurs mesures subséquentes est utilisée pour augmenter la statistique du signal, qui

dans ce cas |a doit étre reproductible.

La méthode "pompe-sonde” utilise une source de lumiére pulsée — la sonde — qui doit
étre synchronisée avec la source d'excitation — la pompe — du systéme étudié. Dans notre cas
la pompe est une impulsion de champ magnétique provenant des micro bobines décrites dans
le chapitre 2. Le systéme de détection est ains quasi statique ce qui simplifie en généra
I'implantation de cette méthode. La résolution temporelle est définie par les caractéristiques
de I'impulsion de lumiere, s I'on considere que la sonde est un pulse bien plus court que la

pompe.

Nous avons effectué des mesures de XMCD résolues en temps en utilisant I'approche

"pompe-sonde" aussi bien que |'approche "temps-réd”.

4.2.5 Approche "pompe-sonde”

Le rayonnement synchrotron possede naturellement une structure temporelle
discontinue sous la forme de bréeves impulsions de lumiére (bunch). Dans I'anneau de
stockage les électrons se déplacent a une vitesse proche de celle de la lumiére et sont groupés
par paquets de longueur bien définie (quelques mm). Les photons produits par la trgjectoire
quas sinusoidale des électrons dans I'onduleur ont, par consequent, cette méme structure
temporelle. En outre il y a une période de répétition de cette structure définie par la durée de
la circulation des électrons dans |'anneau de stockage. A I'ESRF la longueur de I'anneau vaut
844,4 m et par conséguent la période est de 2,8 us, largement supérieure a la largeur typique
de I'impulsion lumineuse (de I'ordre de 100 ps).

Dans le cas spécifique de I'ESRF, plusieurs modes de remplissage de |'anneau de
stockage sont disponibles. Les modes plus courants avec ses caractéristiques sont montrés
dans le développement d'une technique "pompe-sonde”: le "single bunch”, le "16 bunch" et le
"Hybrid mode" (voire Tableau 4.1). Dans le mode "16 bunch" les paquets sont seéparés entre
eux par un temps de 176ns (fréquence de 5,7 MHz). Une telle fréguence de répétition est trop
élevée pour les impulsions de champ magnétiques. La limitation vient de la puissance
disponible des aimentations pulsées et des micro bobines. Le mode "Hybrid mode" serait
envisageable s la partie 1/3 remplie avec 330 paquets pouvait étre éliminée, laissant un seul

paguet comme dans le mode "single bunch”. Cette tache peut étre accomplie par intermede
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d'un "chopper" synchronisé avec les paguets qui sélectionnerait la fenétre de temps adéquate

pour ne laisser passer que le seul paguet. Un tel systéme a été développé par Tucoulou et al .X°
au Laboratoire de Cristallographie — CNRS en collaboration avec I'ESRF. Plusieurs tests ont
été effectués sur laligne ID24. Malgré un taux de réection de 98% du 1/3 rempli, la pureté du

paguet opposeé reste trop imparfaite pour rendre satisfaisant ce mode d'opération.

Tableau 4.1 : Modes d'opération du faisceau a I'ESRF

mode du caractéristiques distribution structure intensité | duréede
faisceau gpatiale temporelle vie
Uniform | 992 paquets également g 200 mA | 55 heures
filling distribués dans I'anneau II[IIMII“IIIIH“II
de stockage. e
2/3 661 paquets également g 200 mA | 55 heures
filling | distribués dans 2/3 de o ||| ] ] el ]l
mode I'anneau de stockage. Le 28
1/3 restant est vide.
16 bunch | 16 paquets également G 90 mA 10 heures
distribués dans I'anneau Jmnman
de stockage. o
Single | Un seul paquet tres € o 16 mA 6 heures
bunch intense. ‘
2,8us
Hybrid | Un paguet intense (7 & . 200mA | 35heures
mode mA) diamétralement I ||||||| l (1/3)
opposé a 330 paquets 2o 5 heures
distribués dans 1/3 de (1 paquet)

I'anneau de stockage.

En conclusion, le seul mode d'opération bien adapté aux expériences de XMCD

dynamique "pompe-sonde” a été le "single bunch". Dans ce mode ke taux de répétition des

impulsions  (355kHZz)

reste acceptable par

rapport aux contraintes thermiques des
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Figure 4.4 ; Schéma de la synchronisation des impulsions de champ avec les paquets de photons du mode

"single bunch" al'ESRF a partir de laradio fréquence de la machine.

alimentations pulsées et micro bobines. Les paguets de photons ont une distribution
temporelle dintensité a peu pres gaussienne avec une largeur a mi- hauteur de 100 ps. Cette

valeur définit la résolution temporelle ultime de la technique.

La synchronisation entre les impulsions de champ magnétique crées par une micro
bobine (pompe) et les paquets de photons (sonde) est faite a partir du signal de radio
fréguence (RF) de la machine (352,2 MHz) disponible directement sur laligne de lumiére. La
fréquence de révolution des photons dans I'anneau correspond exactement a ce signal de RF
divisé par 992. Cette opération de division est accomplie par un diviseur de fréquence
électronique qui fournit a sa sortie une impulsion TTL compatible avec I'entrée des sources de
courant pulsées (Figure 4.4). La phase (ou délai) entre les impulsions de champ et les paquets
de photons est gjustée par I'ordinateur de contrdle connecté au diviseur. Le changement de
phase se produit par une division par 991 (avancer 1 pas) ou 993 (reculer 1 pas) durant une
seule période de 2,8 ps. Le reste du temps la division reste fixée & 992. Cette méthode permet
de placer la phase de I'impulsion de champ dans toute la plage de 0 2 360° (0 — 2,8 us). Le pas
de temps standard est de 2,84 ns, pouvant étre augmenté par multiples de cette valeur selon la
résolution temporelle souhaitée. Un pas de temps jusqu'a 10 ps a été obtenu en goutant un
générateur de délai (type DG535 — Stanford Research Systems) entre le diviseur de fréquence

et la source de courant pulsée.

Pour suivre |'évolution temporelle de I'aimantation d'un échantillon suite a I'application

d'un champ magnétique, une série de mesures indépendantes est faite pour plusieurs délais
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entre la "pompe" et la "sonde". Ceci est montré schématiqguement dans la Figure 4.5. Le
résultat de chague mesure représente un point de temps dans la réponse dynamique du

systeme.

Afin daméiorer le rapport signal sur bruit (S/N), une moyenne sur plusieurs
impulsions est faite. Typiquement pour obtenir un SN meilleur que 20, environ 5.10
impulsions sont moyennées, ce qui correspond a un temps total de mesure de 3 a5 min pour
chaque point de temps (seuils Ly 3 des terres rares). Un temps mort considérable sintroduit
dans la chaine de mesure principalement pour accomplir les calculs et transfert de donnés, et
a un moindre degré le changement de I'helicité du faisceau par la lame quart d'onde.
Actuellement un actionneur piézoélectrique pour la lame quart d'onde a été implanté sur la
ligne ID24 ce qui rend négligeable le temps associé au changement de I'helicité.!! Considérant
une courbe dynamique avec 50 points, le temps total de mesure est de I'ordre de 3 heures, ce
gui est encore compatible avec le temps disponible entre deux remplissages dans le mode

"single bunch", en général 4 heures.

Hos L/;\T _________ ‘[_\ e

20ns 0-2,8ns
Dt>100ps

Figure 4.5 : Schéma de la mesure "pompe-sonde”: I'ensemble des délais (g, 1;,...) entre I'impulsion de champ et

le paquet de photons représente |a réponse dynamique du systéme étudié.
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La référence de phase zéro est obtenue par comparaison entre I'impulsion de champ et
le paquet de photons capté par intermede d'une photodiode avalanche rapide (Hamamatsu
C558) placée a coté de I'échantillon. Les deux signaux sont comparés avec l'aide d'un
oscilloscope rapide (Lecroy LC374A) de fagon a ce que les montées des deux coincident. Les
cables coaxiaux 50 W qui amenent les deux signaux ont la méme longueur pour éliminer de
délais supplémentaires (» 5 n/m). Une fois la phase gjustée, le réglage reste stable méme

aprés les remplissages de |'anneau, tant que le mode d'opération n'est pas modifié.

La Figure 4.6 montre un exemple du signal obtenu avec la technique pompe-sonde
pour un échantillon magnétique de GdCo, 5 au seuil Lz du Gd (7243 €V). Une impulsion de
champ magnétique de 22 ns de largeur et 0,7 T damplitude maximum a été appliquée.
Chague spectre a été mesuré pour un délai entre la pompe et la sonde alant de —2,8 ns a 34 ns.
On peut remarquer que dans ce cas l'dlure des spectres est toujours la méme,
indépendamment du temps. Il est donc possible, sans perte d'information, de se placer a
I'énergie correspondante au maximum du signal de XMCD et analyser la réponse dynamique

de ce maximum uniquement en fonction du temps. Ceci est montré dans la Figure 4.7, pour

XMCD (%)

Figure 4.6 : Série de spectres de XMCD au seuil Lg du Gd pour un film de GdCo,5. Le pas de temps entre
spectres est de 2,84 ns.
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deux amplitudes de I'impulsion de champ. L'encart montre le cycle d'hystérésis quas statique

obtenu également par XMCD al'aide d'un balayage de champ provenant d'un éectroaimant.

Pour I'impulsion plus faible (0,35 T) la réponse dynamique de I'aimantation a la forme
du champ magnétique appliqué. La réponse de |'aimantation est donc linéaire avec le champ
et aucun déla entre la réponse et I'excitation n'est observé: le champ magnétique étant
appliqué selon un axe difficile, le renversement de |'aimantation se produit par une rotation
cohérente, processus beavicoup plus rapide que I'échelle de temps étudiée.*? Ce comportement
est identique a celui de la courbe dhystérésis quasi statique montrée dans |'encart. Pour
I'impulsion plus forte (0,7 T) I'aimantation sécarte de la linéarité et reflete I'effet de saturation

comme prévu par le cycle quas statique.

4.2.6 Approche en "temps réel"

L'augmentation @nstante de la densité dinformations enregistrées sur les disques
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Figure 4.7: Réponse dynamique d'une couche magnétique GdCo,s au seuil Ly du Gd. Le champ pulsé est
appliqué perpendiculairement au plan de la couche. L'encart montre le cycle d'hystérésis quasi statique obtenu

par mesure d'aimantation macroscopique (VSM).
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magnétiques implique une réduction des dimensions des bits dans le media. Pour garder la
stabilité des données avec des bits de taille réduite, les grandeurs magnétiques du matériau
comme lanisotropie et la coercivité doivent étre augmentées.'® Candidats pour cette nouvelle
approche de matériaux pour |'enregistrement a tres haute densité sont entre autres les aimants
a base de terre rares, comme SmCo et NdFeB** sous la forme de couches minces. Des éudes
dynamiques sont nécessaires pour comprendre |'enregistrement a tres haute fréquence, tache
qui demeure d'autant plus difficile que le matériau est dur. De tres fortes amplitudes de champ
pulsé (au dela du Teda) sont donc nécessaires pour pouvoir renverser rapidement

|'aimantation de ces matériaux.

Le haut taux de répétition des impulsions pour la technique pompe-sonde a I'ESRF
limite fortement les possibilités d'obtention de champs magnétiques importants (amplitude
maximum de 0,7 T avec une largeur de 25ns), a cause de I'échauffement de la micro bobine et
auss a cause des limites en puissance des sources de courant pulsé. Pour pouvoir augmenter

I'amplitude et la largeur de champ pulsé, il est nécessaire de réduire le taux de répétition des

impulsions.
"Polychromateur"
. Si 111
EENITION) Bas ayons X
5-25keV onduleur
. polarisation polarisation |
“. circulaire linéaire
lamel /4
Photodiode rapide ; échantillon
(APD)

Mbobine

-~

-
S =

oscilloscope numérique controle et acquisition de donnés

Figure 4.8 : Schéma simplifié du montage de la micro bobine et lame % d'onde sur le spectrométre de ID24

pour latechnique de mesure en temps réel avec photodiode rapide.
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Une nouvelle approche de la mesure dynamique en temps réel a été développée de
facon a permettre la génération des champs pulsés plus importants. Avant tout, cette approche
nécessite une détection rapide du signal dynamique, téche qui est accomplie par une
photodiode avalanche (Hamamatsu C558) mise a la place de la camera CCD. Celarestreint le
spectre du signal de XMCD a une plage d'énergie de photons de quelques électron-volts
intégrée sur la surface de la photodiode. La lecture de la photodiode est faite par un
oscilloscope numérique rapide (Lecroy LC374A) qui permet d'avoir toute la dépendance
temporelle dans une seule mesure. La sélection de la bande passante d'énergie de photons qui
correspond au pic du signal de XMCD est faite a l'aide d'une fent e placée avant |a photodiode,
et gustée grace a la caméra qui a visualisé auparavant le spectre complet. Ensuite la
photodiode est insérée dans le faisceau transmis par la fente. Un schéma du montage sur la

ligne 1D24 est montré dans la Figure 4.8.

Les modes d'opération de I'ESRF plus adéquats pour effectuer cette technique de
mesure sont le "uniform filling" et le "2/3 filling". Contrairement a la mesure "pompe-sonde”,
plus la source de photons est continue, plus la réponse temporelle est compléte car le systéme
de détection étant rapide, tous les paquets de photons présents dans la fenétre de temps de
mesure sont utiles. Le taux de répétition des impulsions peut étre choisi librement en fonction
de la puissance dissipée dans |a bobine et source de courant pulsé, selon I'amplitude et largeur
des impulsions de champ voulues (contraintes thermiques). La valeur maximum est de 40
kHz, définie par la vitesse maximale d'acquisition de l'oscilloscope. La Figure 4.9 montre
schématiquement la mesure faite avec le mode "2/3 filling". Dans ce mode, la fenétre de

temps disponible pour la mesure est de 2 ps et le pas de temps minimum est de 2,8 ns, défini

impulsion train de 660 paguets
de champ (espacés de 2,8ns)

- »
2ns

n trains sans pompe

Figure 4.9 : Mesure en temps réel: I'impulsion de champ est appliquée au début des trains de paquets de

photons. Le taux de répétition est choisi selon I'amplitude et largeur de champ pulsé face aux contraintes
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par la distance entre deux paguets de photons successifs qui deviennent les sondes
individuelles. La difficulté principale de cette méthode vient de la normalisation du signal de
XMCD car le systeme d'acquisition ne tient compte que de la valeur aternative du signal, sa

valeur continue étant perdue (filtrage passe haut).

Un exemple dutilisation de cette technique pour la mesure de matériaux durs est
montré dans la Figure 4.10. Un échantillon de NdFeB fait de deux phases magnétiques™ (type
"spring magnet"), composé par une phase dure de NdsFezsBis €t une phase douce de FesB, a
été préparé par la technique "splat cooling” et aprés un polissage réduit a une épaisseur
moyenne de 35 um. Il est placé al'intérieur d'une micro bobine linéaire de 50 um d'ouverture
avec un angle de 30° par rapport a la direction principale du champ. L'élément analysé est le
Nd présent dans la phase magnétique dure. La mesure est faite au seuil dabsorption L, (6722
eV). Les cycles dhystérésis sélectifs des phases dure et douce sont montrés dans I'encart. Le
cycle d'hystérésis de la phase dure a été également mesuré par XMCD au seuil L, du Nd,
tandis que celui de la phase douce a été déduit de la mesure macroscopique globale a laquelle
est soustraite la contribution de la phase dure (la présence des éléments Fe et B dans les deux

phases magnétiques ne permet pas une mesure sélective de la phase douce par XMCD).

4_' L L LA LA LIRS LI

15 | NdA 25 Fe77 75818
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Figure 4.10 : Réponse dynamique de la phase dure du systéme biphasé Nd,FezsB1g / FesB pour un champ pulsé
bipolaire de 3,5 T. L'encart montre les cycles d'hystérésis quasi statiques des deux phases obtenus par mesures

macroscopiques et de XMCD.’
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Le temps total de mesure dépend du taux de répétition choisi ainsi que de |a statistique
voulue. Pour la courbe montrée dans laFigure 4.10, avec 120 points dans le temps espacés de
10 ns, un temps d'acquisition de 40 min (c-&d une moyenne de 2.10° mesures instantanées) a
€té nécessaire pour obtenir un rapport SN d'environ 10. Un temps d'acquisition supérieur
n'améliore pas forcement la statistique du signal, vu qu'il existe d'autres sources d'instabilités
associées a la mesure, tels que la stabilité along terme de la source.

Comparée a la méthode "pompe-sonde”, cette technique présente quelques avantages

mais aussi des inconvénients:
la mesure est plus rapide car I'acquisition est quasi paralléle en fonction du temps;
la possibilité de champs plus forts est ouverte (choix du taux de répétition);
lanormalisation du signal de XMCD plus compliquée;

la mesure est plus sensible aux variations d'intensité présentes dans la procédure

dinversion droite a gauche de lalame %2 d'onde.

4.2.7 Limitations des techniques dynamiques avec les rayons X durs

Avec la plage dénergies disponibles sur la ligne 1D24 (5-25 keV), seulement le
magnétisme 4p (électrons de conduction en partie) des métaux de transition magnétiques (Fe,
Co, Ni) peut étre sondé (transitions 1s ® 4p). La participation de ces électrons au moment
magnétique du systéme est minime,*® ce qui fait que le signd de XMCD est de I'ordre de
0,1% a la saturation. La stabilité a long terme et la sensibilité de la technique dynamique
rendent difficiles de telles mesures. Les possibilités de mesure ont donc été restreintes aux
terres rares (seuils L et Lg) et aux métaux a magnétisme induit comme Pt, Au, etc (également
seuils Ly et Lg) qui présentent des effets XMCD du méme ordre de grandeur que les terres
rares a cause de la tres forte interaction spin-orbite des électrons 5. L'amélioration de la
stabilité du point source sur 1D24 (ocal feedback) par un facteur 30, réalisée depuis ces
expériences, peut permettre d'envisager de nouveau des études sur les métaux de transition

magnéti ques.

Dans le but de rendre accessible les métaux de transition magnétiques, la technique a

été transposee a la ligne ID12B, dédié aux mesures magnétiques dans le domaine des rayons
X mous.
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4.3 XMCD résolu en temps avec les rayons X mous (ESRF - ID12B)

Les propriétés magnétiques des métaux de transition sont essentiellement dues aux
éectrons-d .1" Les plus importants métaux de transition magnétiques, le fer, le cobalt et le
nickel, ont une configuration de la bande de valence proche de 3d’, 3d®, et 3d° respectivement.
Pour sonder le caractére magnétique de ces bandes avec I'absorption de rayons X sur de
niveaux profonds, il faut exciter les électrons p pour créer de transitions dipolaires p ® d. La
mesure du signa de XMCD se fait plus facilement avec |'excitation des niveaux 2p, car les
seuils d'absorption L; 3 présentent une section efficace beaucoup plus grande que les seuils 3p
ou M3, et surtout les deux seuils sont découplés par une interaction spin-orbite plus forte. Par
conséquent un rapport signal sur bruit éevé peut étre obtenu plus facilement. Les énergies
correspondantes sont: Fe: 707 eV (L3) et 720 eV (L>); Co: 778 eV (L3) et 793 eV (Ly); Ni: 853
eV (Ls3) et 870 eV (L2). Des amplitudes du signal de dichroisme de I'ordre de 25% par rapport
au saut d'absorption peuvent étre obtenues.

A I'ESRF la ligne de lumiére la plus adaptée pour ce type de mesure est la ligne
ID12B, qui a, alafois, la bonne plage d'énergies disponible (de 500 eV a 1600 eV) ains que
le contrdle de la polarisation circulaire nécessaire ala mesure de XMCD. En plus cette ligne a
été spécialement congue pour les mesures magnétiques, ayant plusieurs équipements déja en
place. A ces énergies 13, les photons sont trés absorbés par I'air, ce qui nécessite un
environnement de mesure sous vide (10° 210 Torr). Ceci impose certaines contraintes pour

le montage des micro bobines et échantillons qui seront discutées dans la suite.

4.3.1 Laligne delumiére ID12B

La ligne de lumiere ID12B a I'ESRF est actuellement au monde k source la plus
intense de rayons X mous polarisés circulairement. Elle est utilisée principalement pour des
recherches sur les surfaces magnétiques, les couches minces et les systémes de petites
particules avec les techniques magnéto-optiques du domaine des rayons X mous. La recherche
sur ID12B couvre un éventail de mesures magnétiques, comme celles de |'aimantation
sélective en élément chimique les éudes de moments magnétiques résolus en spin et orbite,
d'anisotropies magnétiques, de la propagation de parois de domaine au travers d'une barriere
tunnel, etc. Les approches utilisées sur la ligne sont le dichroisme magnétique circulaire de

rayons X (XMCD), la photoémission polarisée en spin (SP-XPS), la microscopie dichroique
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Figure 4.11: Schéma de I'optique de la ligne de lumiére ID12B. Le faisceau parcourt une distance d'a peu prés

52 m entre la source (onduleur) et I'échantillon. Le faisceau sur I'échantillon mesure approximativement 40 um

~ 1500 um (vertical © horizontal).

avec les microscopes a photo-électrons (PEEM), la photoémission de phase gazeuse avec des

méthodes de temps-de-vol, la spectroscopie d'émission de rayons X.

La polarisation circulaire nécessaire aux mesures de XMCD est obtenue gréce a un
onduleur du type hélicoida (appelé Helios). Ce type d'onduleur posséde une configuration des
aimants de fagcon a créer un champ magnétique sinusoidal modulé horizontalement et
verticalement.'® En choisissant un déphasage de p/2 entre la modulation des champs vertical
et horizontal, une polarisation circulaire des photons est obtenue avec un taux de polarisation

de 80 & 95%, selon I'énergie des photons.

La Figure 4.11 montre schématiquement I'optique de la ligne composée de plusieurs
éléments de focalisation, délimitation, déviation du faisceau et un monochromateur sphérique
du type "Dragon”.® La résolution en énergie obtenue est de 3.10* &850 eV. Le faisceau est
focalisé sur I'échantillon a des dimensions d'approximativement 40 um ~ 1500 pum (vertical

horizontal).

4.3.2 Mesure du signal d'absorption

Parmi plusieurs techniques disponibles pour la mesure du signal d'absorption dans la
gamme d'énergies disponibles, nous avons choisi la détection de fluorescence totale.?® C'est
une technique de détection de photons (au lieu d'électrons) et par conséquent ne subit pas
directement I'influence du champ magnétique ni du fort courant présents dans les environs de

I'échantillon a I'intérieur de la micro bobine. En outre, |'atténuation du signal de fluorescence
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dans un milieu solide (I'échantillon) est beaucoup moins importante que celle des techniques
basées sur la détection d'éectrons, ce qui permet de sonder plus profondément le matériau.
Echantillons couverts avec une couche protectrice ou couches enterrées dans des systémes
multicouches peuvent étre mesurés des que | es épaisseurs ne dépassent pas quel ques centaines
d'angstroms. Cette épaisseur limite dépend fortement du matériau a traverser auss bien que
du rapport signal sur bruit envisagé.

Une photodiode de Si a été utilisée comme détecteur de photons. Les photons sortent
de I'échantillon avec un angle solide de 4p, dont la moitié est réabsorbée par |'échantillon et
son substrat. Pour mieux profiter de I'angle solide disponible, la photodiode choisie a une
grande surface (approximativement 4 cnt) et est percée au centre de facon a étre positionnée
en face de I'échantillon tout en laissant passer le faisceau direct de photons (Figure 4.12). Une
grille métalique transparente aux photons a 95% est utilisée devant I'échantillon pour
empécher |'arrivée des éectrons émis par celui-ci sur la photodiode, éiminant ainsi un bonne
partie du bruit de fond di aux éectrons. Pour étre efficace la grille est polarisée avec un
potentiel négatif par rapport a la masse ¢250 V), empéchant les électrons d'arriver sur la
photodiode. Le courant généré par les photons dans la photodiode (de I'ordre de 101° A) est
amplifié et intégré par un éectrométre (Keithley 427 current amplifier) qui fournit ala sortie
une tension proportionnelle a l'intensité totale de photons. La mesure de |'absorption est faite a

partir du rapport entre ce signal et le signal de b (courant proportionnel a l'intensité du

micro bobine

T photodiode

| échantillon
grille

Figure 4.12: Schéma du montage de |'échantillon sur la micro bobine (champ dans |e plan) et détection de la
fluorescence avec une diode de silicium de grande surface. Une grille métallique polarisée a —250 V évite que

les électrons sortant de |'échantillon atteignent la diode.
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faisceau de photons avant darriver sur I'échantillon), de facon a compenser les variations
dintensité du faisceau direct. Le signal de lp vient du courant sur le dernier miroir de
focalisation verticae.

4.3.3 Technique de mesure dynamique

Les mesures de XMCD dynamiques sont également basées sur |'approche pompe
sonde, dé§ja deécrite antérieurement pour les rayons X durs. Cela limite I'utilisation de I'ESRF
au mode de remplissage "single bunch”. La synchronisation des paquets de photons avec les
impulsions de champ est faite avec un générateur de délai (DG535 — Stanford Research
Systems) déclenché par le signal électrique de référence provenant d'un diviseur de fréquence
équivalent a celui d§ja décrit sur laligne ID24. La référence de phase zéro est donnée par une
photodiode rapide (Hamamatsu C558) qui regarde la lumiére visible du faisceau de photons
dans une section de la ligne avant le monochromateur. Le délai entre I'impulsion de champ et
le paquet de photons peut étre contrdlé avec un pas de temps minimum de 10 ps, cependant |a
résolution temporale est définie essentiellement par lalargeur du paquet de photons qui est de
100 ps.

4.4 Mesures avec les rayons X mous: vannes de spins et jonctions tunnel

Depuis sa découverte??, la magnétorésistance géante (GMR) constitue le centre d'une
partie importante des recherches actuelles dans le magnétisme. C'est partiellement di a son
importance comme phénoméne fondamental aussi bien que son potentiel pour des
applications. Les hétérostructures composées de deux couches ferromagnétiques (telles que le
Co et le NigoFey) séparées par une couche non magnétique sont intensivement étudiées
comme élément de base des tétes de lecture magnétiques, mémoires non volatiles et de
transducteurs de champ magnétique.?> La couche non magnétique largement utilisée
initialement est une couche de Cu (structure appelée vanne de spins) mais ces dernieres
années de larges valeurs de GMR ont été observées dans des systémes ou la couche de Cu est

substituée par une couche isolante mince (1-2 nm) comme AkLO3.% (jonction tunnel).

Les configurations antiparalléle (AP) et paradlédle (P) de l'amantation des deux
couches ferromagnétiques (FM) dans une vanne de spin peuvent représenter les deux états
d'un bit: dans I'état AP la résistance est haute tandis qu'elle est basse dans I'éat P. La lecture

de I'information exige seulement une mesure de résistance tandis que I'écriture implique la
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commutation de I'aimantaion d'une des couches FM (la couche libre ou douce) sans affecter
I'état magnétique de la couche de référence (la couche dure). Pour bien définir I'état AP, une
anisotropie uniaxiale est introduite lors de la réalisation des couches magnétiques. Plusieurs
techniques sont utilisées pour obtenir cette anisotropie. Les échantillons ici étudiés ont une
anisotropie uniaxiale parallée au plan de la couche gréace a une modulation de la topologie du

substrat de silicium.

L es applications des vannes de spins et jonctions tunnel impliquent le renversement de
['aimantation d'une seul des couches ferromagnétiques, normalement la couche libre. L'éude
de la dynamique de ce renversement est de fait importante spécialement dans la fenétre de
temps qui concerne la lecture des disques durs (nanosecondes). Une telle étude peut étre
menée par la lecture directe de la magnétorésistance (signal éectrique) de la structure a partir
de I'application d'une impulsion de champ magnétique. Des études récentes ont été faites par
Koch et al. a1BM 2* ou la réponse dynamique d'une couche de FeNi est mesurée dans un
systeme Co/ALOs/FeNi. Comme la mesure de |la magnétorésistance donne une valeur corrélée
ala direction du vecteur aimantation d'une couche FM par rapport a l'autre, il est difficile de
déterminer si la couche dure a aussi été retournée par le champ appliqué. Dans ses mesures,
Koch suppose que la couche dure ne se renverse pas éant donné les faibles amplitudes de
champ utilisées et auss le fait que la couche de Co est ancrée par une autre dans un

arrangement antiparalléle (Co/Ru/Co), ce qui rend I'ensemble magnétiquement plus dur.

Pour ce type de systéme, le XMCD résolu en temps semble idéal car les deux couches
FM peuvent étre sondées separément, puisque composees d'éléments différents. Le
renversement d'aimantation de chaque couche peut étre suivi indépendamment en choisissant
I'énergie des photons de rayons X correspondante a chaque éément de la couche. On mesure

de facon absolue |'aimantation de la couche dure durant le renversement de la couche libre.

Dans le cadre de la collaboration avec I'Unité Mixte CNRS/Thomson (F. Petroff et

al.), une série de vannes de spins fabriquées dans ce laboratoire a été étudiée.

44.1 Systéme CO(50A)/CU(X)/FeNi(5oA)

Les vannes de spinsici étudiées ont été déposées par MBE (Molecular Beam Epitaxy)
sur des substrats de silicium vicinal (111), désorientés vers la direction [1 1 —2] de 8°. Afin
d'induire une anisotropie uniaxiale dans les couches magnétiques, les substrats ont subi un

traitement thermique spécifique qui crée une surface faite de terrasses plates séparées par des
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Figure 4.13: Schéma approximatif du substrat de silicium (111) désorienté de 8° versladirection [1 1 —2] aprés

traitement thermique. Les terrasses plates sont longues d'environ 800 A tandis que les marches rassemblées

créent des sauts de l'ordrede 100 A.

facettes faites de rassemblements de marches (Figure 4.13), avec une modulation
transversale.® Les mesures d'aimantation montrert une anisotropie magnétique uniaxiale de
I'ordre de 30 mT pour le Co et 6 mT pour le FeNi, induite dans le plan de la couche par la
topologie du substrat, avec |'axe facile paralléle aux marches. Plus de détails au sujet de la
croissance et caractérisation de ces vannes de spins sur les substrats anisotropes de silicium

peuvent étre trouvés dans [ Ref 2°].

La Figure 4.14 montre schématiquement la structure des couches. La couche tampon
(buffer) est composee de Cuza)/Auor)/Cuoa) déposée directement sur le substrat de Si. La
couche protectrice est composée de Cuzoa)/AUasa). La structure magnétique proprement dite
est composée par Cogsor)/Cux)/FeNisoay, le Cu ayant une épaisseur variable.

Pour étudier le couplage magnétique entre les deux couches FM, trois épaisseurs de cuivre ont
été choisies : 60 A, 80 A et 100 A. Les cycles d'hystérésis macroscopiques (magnétométre a
gradiert de champ - GFM) quasi statiques pour les trois épaisseurs sont montrés dans la
Figure 4.14. A n'importe quelle valeur du champ appliqué, il y a un couplage paralée entre
les deux couches ferromagnétiques pour les épaisseurs de cuivre de 60 A et 80 A, les
moments magnétiques du FeNi et du Co sont donc toujours alignés parallélement entre eux.
Pour la vanne de spin avec une épaisseur de cuivre de 100 A, dans la région entre 2 et 5 mT

les moments magnétiques du FeNi sont antiparalléles a ceux du Co. On peut sinterroger si le
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fort couplage paralléle des vannes de spins avec 60 et 80 A de cuivre pour les champs quasi

statiques perdure dans le domaine des hautes fréquences.

4.4.1.1 XMCD statique

Les mesures ont été effectuées aux seuils Lo 3, qui correspondent aux transitions
électroniques 20® 3d. Le signal d'absorption des rayons X est mesuré par le rendement de
fluorescence totale émise par I'échantillon, comme déja décrit précédemment. La Figure 4.15
nous montre les spectres d'absorption pour le Fe, Co et Ni (x,=100 A), obtenus avec la
polarisation circulaire droite et gauche, en présence d'un champ magnétique statique de 5mT,
suffisant pour saturer I'aimantation de toute la cowche. Dans la méme figure est montré le
signal de XMCD respectif pour chague élément qui est donné par la différence entre les deux
spectres. L'amplitude absolue de I'absorption du fer est la plus faible car il est composant
minoritaire dans I'alliage FeNi (20%). Les amplitudes du signal de XMCD correspondent a la
condition de saturation magnétique pour chacune des couches.

Dans le but davoir la meilleure qualité de signal en un minimum de temps, les
mesures suivantes (cycles d'hystérésis et dynamique) sont effectuées a une énergie de photon
constante, celle ou le signal de XMCD est |e plus important pour |'élément donné. C'est adire
aux sommets des seuils d'absorption Ls situés respectivement en énergie pour le Fe, Co et Ni
a 707, 778 et 853 eV. En outre, la réponse de la couche de FeNi sera donnée par le signa du
Ni : dans I'alliage FeNi le couplage entre les deux ééments se fait par échange, aucune

différence de comportement magnétique n'est observée dans les échelles de temps sondées.

——1,=100 A

Couches de
protection et
‘buffer'

FeNi (50R)

M/Ms

Cu(60-100A)
Co(50A)

Si

2 4 6 & 1
poH (mT)
Figure 4.14 : Structure physique des couches et respectifs cycles d'hystéresis pour les trois épaisseurs de la

couche non magnétique de cuivre. Pour 60 A et 80 A de Cu, les couches dure et libre commutent ensemble.
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Figure4.15 : Spectres d'absorption des trois éléments magnétiques présents dans les vannes de spins.
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Figure 4.16 : Cycles d'hystéresis quasi-statiques sélectifs obtenus par XMCD aux seuils Ls du Co et Ni pour les

trois épaisseurs de la couche de cuivre.
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La Figure 4.16 montre les cycles d'hystérésis sdlectifs quasi statiques obtenus pour les
trois vannes de spins avec le XMCD au seuil L3 du Ni et Co. Ces mesures ont confirmé ce qui
a été dga montré par les mesures macroscopiques (non sélectives): les couches espacées par
60 et 80 A de cuivre sont fortement couplées tandis que celles séparées par 100 A de cuivre
sont peu couplées. Les champs coercitifs statiques (Hc) obtenus sont rappelés dans le Tableau
4.1.

Tableau 4.11 : Champs coercitifs des couches de FeNi et Co

épaisseur Cu HoHc - FeNi HoHc - Co
60 A 5.0mT 5.0mT
80 A 3.8mT 3.8mT
100 A 2.0mT 4.8mT

L es vannes de spins espacées par 80 A de cuivre présentent une coercitivité du Co plus
faible que les deux autres. Cela en principe riest pas lié a I'épaisseur du cuivre. Nous pensons

gue c'est plutdt lié a une dispersion de I'anisotropie définie par la topologie du substrat.

4.4.1.2 XMCD dynamique

Pour les mesures de XMCD dynamiques nous utilisons le champ magnétique pulsé
produit par la micro bobine appliqué dans le plan de la couche, selon I'axe de facile
aimantation. Un champ de polarisation statique opposé au champ pulsé est aussi appliqué
pour imposer le retour de I'aimantation dans son éat initial. Rappelons une fois encore que la
mesure est faite par une approche stroboscopique: le signal résulte de la superposition de 10°
mesures individuelles dans les mémes conditions dés lors que I'état initial de I'aimantation de

I'échantillon est restauré par e champ statique opposé apres chague impulsion de champ.

Le montage utilisé est montré schématiquement dans la Figure 4.17. Pour mesurer la
composante de |'aimantation dans le plan, I'échantillon est monté dans la bobine avec un angle
d'a peu prés 30 degrés par rapport au faisceau de rayons X. Le champ magnétique appliqué
sur I'échantillon dans la région centrale de la bobine possede donc une composante principale

(cos 30° = 0,87) dans le plan et une secondaire hors du plan (sin 30° = 0,5). La derniere peut



Chapitre IV — Dichroisme Circulaire M agnétique des rayons X résolu en temps 85

/ rayons X
"\

échantillon

Figure4.17 : Bobine utilisée pour |'application du champ dans e plan de |'échantillon (~30°).

étre négligée car les amplitudes de champ appliquées (maximum 30 mT) sont bien inférieures

au champ démagnétisant (hHp » oMs» 1,2 T).

La Figure 4.18 montre la forme de I'impulsion de champ magnétique appliqué, avec

une largeur & mi-hauteur de 28 + 1 ns et amplitude variable. Cette mesure a été faite par le
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Figure 4.18 : Impulsions de courant mesurées dans la bobine pour différentes valeurs de tension d'entrée. Le

champ magnétique montré sur |'axe droit correspond au calcul effectué au centre de la bobine.
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courant qui passe dans la bobine, pour plusieurs tensions d'entrée de la source d'impulsions.
Le champ magnétique correspondant a été calculé au centre de la bobine, compte tenu de sa
géométrie.

Avant chagque cycle de mesure, I'échantillon a été soumis durant 1 min a un champ
statique de 10 mT opposé au sens des impulsions, tandis que le champ pulsé était nul, dans le
but de saturer I'amantation et "effacer I'histoire” laissée par les mesures précédentes. On

garantit donc des conditions initiales identiques pour chaque nouvelle mesure.

La premiere étude concerne la réponse des deux couches magnétiques (libre et dure)
dans I'échantillon avec 100 A d'espacement de Cu. Les deux couches étant faiblement
couplées dans les mesures statiques, on sattend a des réponses dynamiques différentes pour
chague couche. La Figure 4.19 montre la réponse dynamique de chague couche a travers les
mesures de XMCD au seuil Ls du Ni (couche libre) et au seuil Ls du Co (couche dure). Une
amplitude constante de I'impulsion, ainsi qu'un champ de polarisation fixe ¢5mT) ont été
établis, tandis que la largeur de I'impulsion a varié entre 20 et 60 ns. Les mesures montrent
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Figure 4.19 : Réponse dynamique de la couche libre (Ni) et dure (Co) en fonction de lalargeur de I'impulsion

(20, 30, 40 et 60 ns), avec amplitude fixe de 25 mT. Le champ de polarisation oppose est de 5 mT.
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gue la couche libre se renverse rapidement pour n'importe quelle largeur d'impulsion, tandis
gue la couche dure commence a peine a se renverser (~15% pour I'impulsion 60 ns). Cette
différence de temps de renversement est bien attendue car le champ coercitif statique de la
couche dure est plus important que celui de la couche libre. Pour une application comme
vanne de spin, I'intérét est de garder fixe I'amantation de la couche dure pour n‘importe quelle
largeur dimpulsion appliquée. Ceci n'est pas le cas ici car le Co se renverse avec une vitesse

d'approximativement 0,015 Ms/ns, le renversement complet pouvant se faire en 140ns.

La deuxieme étude, concernant le couplage magnétique dynamique entre les couches
libre et dure, compare les réponses des vannes de spins avec différentes épaisseurs de Cu (60,
80 et 100 A). Le champ de polarisation a été fixé & -5 mT, tandis que I'amplitude de
I'impulsion varie de 14 a 28 mT avec une largeur constante de 30 ns. La Figure 4.20 montre
I'ensemble des résultats obtenus pour les deux éléments (Ni et Co) et les trois épaisseurs de
Cu. Pour la vanne de spin avec 60 A de cuivre, le couplage entre les couches dure et libre est
suffisamment fort pour qu'il n'y ait pas des différences visibles dans leur réponse dynamique.

Le retournement de la couche de FeNi est déterminé par le Co, auquel il est fortement couplé.
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Figure 4.20 : Réponse dynamique de la couche libre (Ni) et dure (Co) en fonction de I'amplitude de I'impulsion

(14, 18, 21 et 28 mT), avec largeur fixe de 30 ns e champ de polarisation opposé de 5 mT.
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Avec le Cu a 100 A seulement la couche douce répond dynamiquement a l'impulsion. La
couche dure reste saturée dans son état initial. Ce comportement est similaire a celui dga

observé dans la Figure 4.19.

Le comportement dynamique de |'échantillon avec 80 A de Cu est pourtant bien
différent de ce que pourrait étre attendu a partir de I'analyse du couplage statique. En effet la
couche libre se montre faiblement couplée a la couche dure, ayant une réponse dynamique
assez semblable a celle de I'échantillon & 100 A de Cu (pour la majeure partie de la couche).
La couche dure répond a I'impulsion de champ pour les amplitudes plus élevées. On peut
auss observer qu'une partie de la couche douce semble avoir un fort couplage avec la couche
dure, puisque apres un renversement rapide (Hp=21 mT et 28mT) il reste une partie plus lente

qui suit le renversement de la couche dure. Ceci est montré plus en détail dans la Figure 4.21.

La méthode de déposition des couches par MBE, peut entrainer la formation de films
de cuivre d'épaisseur non homogene. Cela peut provoquer, dans ces systemes multicouches,
un couplage plus fort entre la couche dure et libre dans certains endroits des lors que
I'épaisseur atteint 60 A par exemple. C'est probablement le cas de la vanne de spin 480 A de
Cu, car la partie du FeNi qui est en "contact magnétique" avec le Co possede la méme
dynamique. Dans ce cas |3, cette partie représente a peu pres 15% de la surface de la couche,
s 1'on prend le rapport direct des amplitudes du signa de XMCD. En outre les marches

présentes dans le substrat entrainent une rugosité additionnelle importante qui peut elle aussi
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Figure 4.21 : Superposition des réponses dynamiques du Co et Ni (x 6,7) pour la vanne de spins avec 80 A de
Cu.
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4

Figure 4.22 : Représentation schématique des rugosités présentes dans la couche de cuivre, faisant que dans

certains endroits la distance entre les couches magnétiques soit telle qu'il y aun fort couplage magnétique.

contribuer a l'augmentation du couplage magnétique (Figure 4.22).

Le couplage entre deux couches ferromagnétiques espacées par une couche non
magnétique en présence d'une certaine rugosité (modulation de la surface) avait dga été
éudié par Nédl.?” Plus récemment Chopra et al 2 ont utilisé avec succés ce modéle pour
expliquer le couplage plus important que celui prédit par la théorie RKKY 2°dans des hétéro
structures du type vannes de spins. Ce modéle tient en compte I'amplitude de ces rugosités

auss bien que leur période.

Pour le cycle dhystérésis quas dstatique les couches libre et dure semblent
complétement couplées car, par rapport au temps de mesure (quelques minutes), les domaines
nucléés peuvent se propager assez rapidement dans toute la couche.

4.4.2 Systéme CO(looA)/Alzog(zoA)/FeNi(5oA)

Différentes des vannes de spins présentées précédemment, ces systémes appelés
jonctions tunnel contiennent comme couche séparatrice non magnétique une couche isolante
de ALOs a la place du cuivre. La conductance au travers de la barriére isolante se fait par
courant tunnel. La magnétorési stance obtenue a température ambiante est plus importante que
celle des vannes de spins, pouvant attendre valeurs de I'ordre de 25% voir plus® et présentent

auss une résistance éectrique bien plus grande.

Les échantillons étudiés ici ont été déposés par pulvérisation cathodique sur le méme
type de substrat de silicium décrit antérieurement. Une anisotropie uniaxiale est toujours
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présente (12 mT pour la couche de Co, 4 mT pour la couche de FeNi), définissant un axe
facile selon les marches du substrat. La couche d'alumine & 20 A est obtenue & partir d'une

couche de 15 A d'aluminium oxydée sous un plasma d'oxygéne.*°

4421 XMCD statique

LaFigure 4.23 montre les cycles d'hystérésis sélectifs quasi statiques des couches libre
et dure obtenus avec le XMCD au seuil L3 du Ni et Co. Il est clair que le couplage entre les
couches est relativement faible, car le renversement de |I'aimantation de chaque couche se fait
a des champs nettement différents (3 mT pour le Co; 1,7m T pour le FeNi). A partir des
cycles mineurs du FeNi obtenus avec des mesures macroscopiques, le couplage statique entre

les deux couches a été déterminé comme étant 1,1 mT.

Les mesures de résistivité dans ces jonctions tunnel ont montré qu'il n'y a pas de
contact direct entre les couches métalliques, ce qui confirme |'absence de défauts du type "pin

holes" dans la couche d'aumine.

[
o
I

o
()]
I
!

O
(6]
I
I

XMCD Ni & Co (normalisé)
o
o

P
o

pHoH (mT)

Figure 4.23: Cycles dhystérésis sélectifs obtenus aux seuils L3 du Ni et Co pour I'échantillon
Co(1008)/ Al2030204)/FeNi (504 -
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4.4.2.2 XMCD dynamique:

Les mesures dynamiques ont été effectuées de la méme fagon décrite auparavant pour
les vannes de spins. La vitesse de retournement de la couche douce a été analysee en fonction
de I'amplitude du champ pulsé, en gardant constants la largeur de I'impulsion (30 ns) et le
champ de polarisation opposé (-5 mT). Dans toutes conditions, la couche dure reste saturée
dans le sens du champ de polarisation. Ces mesures sont montrées dans la Figure 4.24 (a), ou
on peut observer que le temps de montée de l'aimantation est d'autant plus court que
I'amplitude de champ est grande. Le temps de descente est essentiellement constant car le
retour de I'aimantation a |'éat initial est entrainé par le champ de polarisation fixe de -5 mT.
Ces temps peuvent étre mieux observés dans la Figure4.1 (b) atravers la dérivée du signal de
XMCD. Lalargeur apparente de I'impulsion change en fonction de I'amplitude a cause de son

format plut6t trapézoidal associé au fait d'avoir un champ de polarisation opposé.

A partir de ces mesures, les temps caractéristiques de renversement ont été obtenus et
sont représentés dans la Figure 4.25. Un gjustement de la courbe a été obtenu en utilisant le

modéle du champ coercitif dynamique (Hcr) proposé par Sharrock. 3

T T T 7/ T T T
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= -
©

Temps (ns)

Figure 4.24 : Réponse dynamique de la couche libre obtenue au seuil Lg du Ni pour I'échantillon

Coq100a)/ Al203208)/FeNi(s04) -
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Hee ) =H, (1-Cllog (f )]") [3]

~

ou:

Ha : champ d'anisotropie

C : congtante liée a la viscosité magnétique

to = 1/ fo : temps moyen de relaxation di aux fluctuations thermiques (de I'ordre de 1 ns)

t : largeur de I'impulsion magnétique

L es paramétres du modéle ont été choisis en tenant compte la minimisation de I'erreur
par rapport aux points expérimentaux. Les valeurs de § et n utilisées sont en bon accord avec
la littérature.®® >3 La constante C représente la viscosité magnétique et dépend fortement du
matériau et conditions de croissance. Avec les parametres obtenus le champ coercitif

dynamique peut étre extrapol é dans une grande gamme de temps supérieurs a to. 3

40 hl T T T T ™y T T a " T

B modée de Sharrock : 1

ol Ho{t) = H, (- Cllog ()] ]

I H,=30mT

2r =05 " ]
~—~ —
= - :
£ ol f,=0,7 GHz ]
~ | n=0,18
T s ]
3 I mesureVSM

10 (quas stetique)
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Figure 4.25: Ajustement des temps de renversement par le modéle de Sharrock

4.43 Systeme Cooor)/Al2O3004)/FENIs04) SOUS la forme de plots :

L'intérét d'éudier les jonctions tunnel sous la forme d'objets micrométriques vient
des possibilités d'application aux mémoires magnétiques du type MRAM (Magnetic Random
Access Memory).®® Ce type de mémoire statique et non volatile est un candidat sérieux au
remplacement des mémoires a semi-conducteur, puisqu'il garantit 1a permanence des données,
ne nécessitant pas une source d'énergie externe pour un rafraichissement. De plus, gréce a

I'absence de parties mécaniques mobiles (ce que les rend trés fiables), il est envisageable, a
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Figure 4.26 : Cycles d'hystérésis sélectifs obtenus aux seuils Iz du Ni et Co pour les plots de 1,3um de
Co008)/ Al203208)/FeNi(s0a). A H=0 le couplage est antiparallele, ce qui permet de "fermer” le circuit magnetique

de chaque plot.

long terme, qu'elles puissent se substituer aux disques durs qui présentent encore des

problemes de fiabilité d'origine mécanique.

4431 XMCD statique

A partir d'une couche continue obtenue comme décrit antérieurement, des objets sous
la forme de plots carrés de 1,3 um de coté espacés de 1,7 um ont été définis par lithographie
suivie d'une attaque chimique. Géace a leur taille, I'interaction dipolaire magnétique joue un
réle important et définit un couplage antiparaléle (en absence de champ externe) entre les
couches dure et libre, contrairement a ce qui se passe pour la couche continue. La Figure 4.26
montre un cycle d'hystérésis quasi statique des deux couches obtenu par XMCD. La couche
dure possede un comportement standard di a sa plus grande coercitivité. La couche libre
présente un cycle inversé a celui de la couche dure pour les champs appliqués faibles
(couplage dipolaire), tendent a saligner avec le champ au fur et & mesure que celui-ci
augmente. La couche douce nécessite plus de 25 mT pour étre saturée paralléement a la

couche de Co.
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4432 XMCD dynamique:

Les mesures de XMCD dynamiques ont été faites avec plusieurs conditions du
champ de polarisation. Nous avons sélectionné celle ou le champ de polarisation compense le
champ dipolaire induit sur la couche libre (-8 mT), c'est a dire, son aimantation globale est
nulle (Figure 4.27). Une fois que I'impulsion de champ est appliquée, la couche libre a une
réponse quas instantanée, tandis que la couche dure nécessite d'un temps de quelques
nanosecondes pour arriver & son état final. Cette différence de vitesse induit un renversement
en deux étapes de la couche libre: i) le FeNi suit I'impulsion jusque ce que le Co réagisse
dynamiguement (0O — 5 ns); ii) une fois que I'aimantation du Co sinverse, son champ dipolaire
agit sur le FeNi dans le sens opposé a celui de I'impulsion, ce qui ramene le FeNi a un état
d'équilibre défini par I'ensemble des champs présents. L'effet équivalent peut étre aussi
observé a la descente du champ pulsé. Ceci éant, la couche libre se comporte comme un

senseur des variations temporelles du champ.

Nous avons comparé la vitesse de retournement de la couche libre dans des plots et

dans un film continu (Figure 4.28). La vitesse de retournement des plots est plus importante

XMCD Ni L, (normalised)

XMCD Co L, (normalised)

Temps (ns)

Figure 4.27 : Réponse dynamique des couches libre (Ni) et dure (Co) pour les plots de 1,3 um en fonction
de I'amplitude de I'impulsion (4, 12, 20, 28 et 36 mT), avec largeur fixe de 30 ns e champ de polarisation
opposé de 8 mT.
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gue celle du film continu. Ceci peut sexpliquer par une propagation des parois de domaines
limitée aux bords des plots tandis que pour le film continu la propagation peut sétendre
jusqu'au bord de I'échantillon. La vitesse de propagation de paroi étant définie par e matériau
et le champ appliqué *, e renversement se fera d'autant plus vite que la distance parcourue

est petite.
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Figure 4.28 : Réponse dynamique de la couche libre dans: (a) film continu; (b) plots carrés de 1,3 um espacés
entreeux de 1,7 um.

En outre dans les plots la quantité d'aimantation renversée (extraite de |I'amplitude du
signal de XMCD) est proportionnelle a I'amplitude du champ pulsé. Ceci est cohérent avec
une distribution du champ coercitif de plots découplés entre eux, qui rend le renversement

progressif en fonction de I'amplitude du champ.

4.5 Conclusions 373839

Les mesures de XMCD résolu en temps a I'échelle de la nanoseconde se sont montrées
d'un grand intéré pour I'étude de phénomenes de renversement de I'aimantation. Gréce a la
sélectivité en espece chimique liée a la résolution temporelle ultime de 100 ps, la technique
reste unique pour |'étude de systémes magnétiques hétérogénes du type vanne de spin et

jonction tunnel.
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Les mesures ici présentées restent une moyenne de I'aimantation sur des dimensions
millimétriques (taille du faisceau x). Les simulations de micro magnétisme nous apprennent
gue le renversement de |'aimantation de petites structures peut assumer un comportement
spatial assez complexe. Dans le but de mieux comprendre les processus de renversement de
I'almantation des couches magnétiques en temps et en espace, on envisage d'adapter les micro
bobines et la technique de mesure dynamique a un microscope du type PEEM. Un tel systéme
permettrait la visualisation des domaines magnétiques avec une résolution spatiale sous-

micrométrique et une résolution temporelle mieux que la nanoseconde.
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5. Effet Kerr/Faraday résolu en temps

5.1 Introduction

Quand un faisceau de lumiére polarisé linéairement se propage dans un matériau
ferromagnétique, le faisceau sortant (réfléchi ou transmis) devient elliptiqguement polarise,
avec son plan de polarisation tourré par rapport au plan de polarisation du faisceau incident.
Ce phénoméne, connu depuis le 19°™ siécle, recoit le nom d'effet Faraday pour le faisceau qui
traverse le matériau et d'effet Kerr pour la partie du faisceau réfléchie par le matériau. D'une
maniéere générale, ces effets sont de la forme aH+bM, ou H et M sont les composantes du
champ magnétique appliqué et de I'aimantation paralléles a la direction de propagation du
faisceau. Le premier terme est d'origine paramagnétique ou diamagnétique, le deuxieéme
d'origine ferromagnétique. Les effets magnéto-optiques sont liés a la biréfringence circulaire
du matériau qui interagit avec lalumiére, c'est-a-dire aux différents indices de réfraction de la
lumiére circulaire droite et gauche dans lesquelles on peu décomposer le faisceau incident.
L'amplitude de I'effet magnéto-optique dépend de l'interaction spin-orbite sur les états

impliqués dans la transition éectronique.

Pour une source de lumiere visible (1,24 eV - 3,1 eV) les effets peuvent étre trés
importants pour les composes de terre-rares (grande interaction spin-orbite) mais ils sont
assez faibles pour les métaux de transition magnétiques (contrastes de I'ordre du 1% voire
inférieurs).

Les mesures d'aimantation de couches minces magnétiques basées sur les effets
magnéto-optiques (en particulier I'effet Kerr) sont devenues assez courantes gréce a leur
simplicité, bas colit et haute sensibilité.?® La profondeur de pénétration du faisceau visible
dans des matériaux métalliques éant de I'ordre de quelques dizaines de nanométres, la mesure

sonde des profondeurs proches de la surface.

La faiblesse du signal implique I'utilisation de techniques de détection capables
d'améliorer le rapport signal/bruit comme les détections synchrones (amplificateur "lock-in")
ou les techniques de moyenne numérique. Dans les montages traditionnels, une source de
lumiere polarisée linéairement (en généra un laser de quelques MW de puissance) est
focalisée sur I'échantillon al'aide de lentilles, lataille du spot définissant la région sondée. Le

faisceau réfléchi ou transmis est analysé par un polariseur et détecté ensuite par un senseur
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photoélectrique (photodiode). A partir de I'intensité sur la photodiode on peut remonter a la

valeur de I'angle de rotation, qui est proportionnelle al'aimantation.

L es systemes congus pour les mesures quas statiques possedent une bande passante en
fréquence qui va du continu a quelques centaines de Hz, la limitation supérieure étant due ala
fois au systeme de détection et aussi ala vitesse maximale de balayage du champ magnétique
(normalement crée par un électroaimant de dimensions largement supérieures a celles des

échantillons).

Pour |'extension des mesures Kerr a l'étude de la dynamique rapide du retournement de
|'aimantation, |'approche pompe-sonde est la plus courante. Le groupe de Freeman', utilise des
impulsions de champs de I'ordre de la nanoseconde pour renverser I'aimantation du systeme,
et sonde la dynamique du retournement avec des impulsions d'un laser femtoseconde,
synchronisés avec les impulsions du champ. Une approche différente est utilisée par le Rizzo
et al.® pour I'étude de la dynamique de I'aimantation de couches dures. L'état rémanent du
systéme apres I'application d'une impulsion de champ rapide est étudié en fonction ce la

longueur ou I'amplitude de I'impulsion.

5.2 Technique de mesure dynamique en temps réel

Alternativement a ces dernieres méthodes, nous avons développé un montage basé sur
I'application d'une impulsion de champ magnétique avec une micro bobine, suivie d'une
mesure en temps réel de la dynamique de I'aimantation de I'échantillon a travers les effets
magnéto-optiques. Ce montage permet |'étude de couches ferromagnétiques, a des échelles de
temps alant de la microseconde a la nanoseconde.

Contrairement a la technique pompe-sonde, la mesure en temps réd utilise une source
de lumiére continue et un systéme de détection rapide capable de suivre les variations
temporelles de l'intensité de lumiére dans la gamme de temps voulue. Un de ses avantages est
de pouvoir mesurer des phénomeénes de retournement de |'aimantation non reproductibles, a
partir dune excitation avec une seule impulsion de champ. Bien sir ceci est faisable
seulement s le bruit associé a la mesure est négligeable par rapport au signal. Cependant,
pour la plupart des échantillons ferromagnétiques sous la forme de couches minces, ceci n'est
pas valable et une moyenne de plusieurs mesures est nécessaire pour arriver a un rapport
signal/bruit acceptable.
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Figure 5.1 : Schéma du montage Kerr/Faraday dynamique. Le faisceau laser est polarisé linéairement et ensuite
focalisé sur I'échantillon. Le faisceau transmis (Faraday) ou réfléchi (Kerr) est analysé (analyseur + photodiode)

et son amplitude mesurée par |'oscilloscope en fonction du temps.

521 Optiqueet analyse de polarisation

Le schéma optique utilisé dans notre systeme de mesure comprend un laser HeNe
(635nm, 5mW) suivi d'un polariseur linéaire avec un indice d'extinction de 1:10000 pour la
longueur d'onde du laser utilise. Le faisceau polarisé linéairement est ensuite focalisé sur
I'échantillon a I'aide d'un objectif de microscope (f=16mm). Ainsi on obtient une tache laser
sur |'échantillon d'environ 10um FWHM. Le faisceau réfléchi ou transmis par I'échantillon est
analysé par un deuxiéme polariseur qui fait un angle de 45° par rapport au premier, appelé
dorénavant analyseur. De ce fait, une rotation du plan de polarisation du faisceau est convertie
en une variation de son intensité, qui va étre mesurée par la photodiode rapide. Le signal en
fonction du temps est ensuite numeérisé al'aide d'un oscilloscope numérique rapide et transféré

vers |'ordinateur de contrdle. Le schéma simplifié de ce montage est montré dans la Figure
5.1.

La partie originde de ce montage par rapport aux montages magnéto-optiques
traditionnels est I'analyseur de polarisation du faisceau. Premiérement, nous avons choisi

davoir I'analyseur a 45° par rapport au polariseur, contrairement a la condition analyseur
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Figure 5.2 : Courbes d'amplitude et sensibilité du signal en fonction de I'angle g entre polariseur et analyseur. A

45° |a sensihilité absolue est maximale ainsi que la linéarité de I'angle g en fonction de I'intensité |. La sensibilité

relative est plus importante a faibles angles, en détriment de l'intensité totale | et de la linéarité. Dans ce cas le

coefficient d'extinction de I'ensemble polariseur/analyseur est assez critique, contrairement a ce que se passe a 45°.

polariseur presque croisés utilisée couramment. On obtient une plus grande linéarité de
I'intensité par rapport a l'angle de rotation ainsi qu'une plus grande sensibilité absolue (Figure
5.2). En outre, l'intensité totale du signal n'est réduite qu'a moitié, situation plus confortable

puisqu'un laser de faible puissance et bas colt est suffisant.

D0 a la caractéristique transitoire des impulsions de champ associé aux forts courants,
une grande intensité de bruit éectromagnétique est rayonnée dans la méme gamme de
fréguences que celle du signal mesuré. Ce bruit est inévitablement capté par la photodiode de
mesure et transmis a l'oscilloscope. Une fagon de I'dliminer est de faire une mesure
différentielle du signal en opposition de phase. Ceci est normalement fait a I'aide d'un prisme
séparateur de "Walleston" associé a deux photodiodes identiques. Ce prisme fournit, a partir
d'un faisceau polarisé linéairement, deux composantes déphasees de 90°. Si positionné a 45°
par rapport a la polarisation incidente, deux composantes a + et - 45° sont disponibles a la

sortie. A partir de laFigure 5.2 on peut extrapoler que la sensibilité - 45° est opposée acelle
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a+ 45°. De cette fagon la différence entre les deux composantes fournit le double du signal,
tout en éliminant a priori le bruit synchrone provenant des impulsions. Nous avons essayé
cette méthode mais les résultats n'ont pas été satisfaisants parce que les photodiodes n'avaient
pas une réponse identique au bruit provenant des impulsions de champ, ce qui ne permettait

pas I'annulation du bruit par la simple différence.

La solution trouvée a été |'utilisation d'une seule photodiode associée a un polariseur
tournant pour obtenir les conditions de + et - 45°. Le signal dans la condition + 45° est donc
acquis et enregistré, ensuite I'analyseur est tourné de 90° (a I'aide d'un moteur contrélé par
I'ordinateur) et la méme procédure effectuée pour la condition - 45°. La différence et faite
numeriquement a partir des deux signaux enregistrés. Malgré I'acquisition des deux signaux

faite en temps différents, I'élimination du bruit par cette méthode est tres efficace grace ala
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Figure 5.3 : Signaux provenant de la photodiode pour l'analyseur & + et - 45° montrant le bruit
électromagnétique da a I'impulsion de courant (150 A, 70 ns, bipolaire) ainsi que la différence entre eux, qui

présente un bruit environ 50 fois inférieur (chaque signal représente la moyenne de 1000 impulsions).
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reproductibilité des impulsions et au court intervalle entre les mesures (quelques secondes).
LaFigure 5.3 montre les deux signaux obtenus a + et - 45° (sans échantillon magnétique) et le
résultat de la différence. Avec cette technique le bruit électromagnétique peut étre atténué

d'un facteur 50 environ.

A partir de cette condition, le rapport entre I'angle de rotation et I'amplitude du signal

peut étre facilement obtenu par I'expression (en radians):

(M) ed gt
= 1z 7 1
ql’Ot 2 quH ( )

45 et 1% sont les intensitées rormalisés du signal & + et - 45° respectivement, g est

ou |
['angle entre polariseur/analyseur. L'intensité normalisée du signal en fonction de cet angle
peut étre écrite sous laforme: | = (%2 + %2 cos2q). Ceci peut aussi étre vérifié sur laFigure 5.2,
ou l'intensité est maximum pour g = 0° et 180°, et minimum pour g = 90° et 270°. Le terme
di/dg devient donc: di/dg = - 9n2g. Tenant en compte que les angles de rotation dus a I'effet
magnéto-optique sont faibles par rapport a 45°, c'est raisonnable de considérer e terme di/dq
=- 1. L'angle de rotation en fonction de I'amplitude peut étre donc réécrit sous la forme:

(I 45 | -45°)

qrot:'f (2)

5.2.2 Détection et traitement du signal

L'intensité de photons est convertie en signal électrique al'aide d'une photodiode dotée
d'un amplificateur rapide. Plusieurs modéles ont été testés, dont le EG& G C30997-090 qui a
présenté le meilleur rapport signal/bruit. Sa bande passante de 100 MHz limite la détection en
mode impulsion a de temps de montée/descente de I'ordre de 3 ns. Une autre photodiode avec
une bande passante de 1 GHz (temps de montée/descente de 300 ps) a aussi présenté de
résultats satisfaisants, mais avec un rapport signal/bruit trois fois inférieur a la précédente. Ces
photodiodes ont une surface active de 0,2 mn?. Il est important que le faisceau laser soit
focalisé au centre de la photodiode avec une tache inférieure a la surface active, pour garantir
une bonne éimination du bruit par la différence, vu que la rotation de |'analyseur entraine

aussi une petite déviation latérale du faisceau.
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La tension de sortie de la photodiode est ensuite numérisée par I'oscilloscope Lecroy
LC374A, qui possede une bande passante de 500 MHz avec un taux d'échantillonnage de 1
GS/s et une résolution verticale en mono coup de 256 points. Etant donné que le signal
représentatif de la rotation Kerr/Faraday est trés faible par rapport a l'intensité totale mesurée
(inférieur & 1%) et que la résolution verticale de I'oscilloscope est limitée, une technique
simple d'expansion de la région dintérét a éé mise en place. En profitant du fait que
I'information magnéto-optique qui nous intéresse est essentiellement dynamique, un smple
filtre passe haut est utilisé pour la mesure de la photodiode, avec une constante de temps bien
supérieure a celle des mesures (1 ms). De ce fait, la partie continue de I'intensité est bloquée
et il ne reste que la composante dynamique qui peut ains ére amplifiée indépendamment a
une échelle adéquate de tension pour couvrir toute la gamme de résolution verticale de

I'oscilloscope.

La composante continue est tout de méme nécessaire pour la normalisation du signal
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Figure 5.4 : Bruit présent dans la mesure magnéto-optique: (a) signal direct du détecteur avant traitement; (b)

signal aprés moyenne (500+500) plus différence pour éliminer le bruit synchrone.
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dynamique. Une autre voie de |'oscilloscope avec I'échelle de tension adéquate est utilisée
dans ce but. Comme conséguence négative de cet arrangement, la valeur absolue de la
rotation est perdue car la composante continue du signal est bloquée par le filtre passe haui.
Pour pouvoir retrouver cette composante il est nécessaire de saturer en dynamique
I'échantillon de facon a définir les limites supérieure et inférieure du signal, le zéro de

I'aimantation étant la moyenne entre ces limites.

Lafaible intensité des signaux ainsi que le haut niveau de bruit présent dans la mesure
impliquent la nécessité d'avoir un traitement du signal de facon a lui rendre exploitable. En
effet, dans la plupart des cas, le signa est inférieur au bruit présent dans la mesure.
L'utilisation d'une détection synchrone conventionnelle (amplificateur "lock-in") dans ces
échelles de temps n'est pas possible car la bande passante des instruments disponibles dépasse
rarement la centaine de kHz. La méthode choisie par nous a été la moyenne numérique en
utilisant d'une part les possibilités de I'oscilloscope et de I'autre I'ordinateur de contréle. Le
déclenchement horizontal de I'oscilloscope est fait a partir du flanc de monté de I'impulsion de
champ, ce qui revient a une méthode synchrone de détection. En faisant la moyenne de ce

signal, les bruits en dehors de la fréquence de détection (définie par le taux de répétition des
impulsions) sont atténués par un facteur ]/ Jn, ol n est le nombre de mesures effectuées. La

Figure 5.4 mortre une mesure du signa sans traitement comparé a celui obtenu par une

moyenne de 500+500 suivie d'une différence (analyseur a + et - 45° ). L'amélioration attendue

au niveau du bruit est de +/1000 . Dans cette mesure une amélioration de 35 est obtenue dans
lavaeur du bruit RMS.

Selon I'amplitude du signal magnéto-optique il est nécessaire de moyenner sur un
nombre plus ou moins important de mesures. D'autres sources de bruit a long terme
(thermiques, mécaniques, lumiere ambiante) limitent I'efficacité de la technique s la
différence (analyseur a + et - 45° ) est faite apres deux longues mesures (de I'ordre de
minutes). Dans ce cas, il est plus efficace d'acquérir en alternance plusieurs mesures rapides a

+ et - 45°, effectuant ensuite la différence et moyenne globale sur I'ordinateur de contréle.

5.2.3 Contrbéle général del'expérience

Les instruments principaux qui font partie de I'expérience (oscilloscope, générateur
d'impulsions) sont reliés par une interface GPIB et contrélés par un ordinateur du type PC.

Les paramétres de |'expérience sont définis par I'utilisateur a l'aide d'une interface logiciel,
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initialement développée en langage Quick Basic et plus récemment transposée a un langage
plus convivial, LabView. A lafin de chaque mesure un fichier de données type texte (ASCII)
sous un format de tableau standard est enregistré afin de pouvoir étre lu par un logiciel de

traitement graphique.

5.2.4 Possbilitéset limitationsde la technique

5.2.4.1 Mesuresen mono coup

Certains systémes magnétiques avec un tres haut degré de pureté présentent des états
meétastables de I'aimantation qui conduisent a des configurations des domaines magnétiques
aléatoire aprés retour a champ nul, depuis une aimantation a saturation. A I'échelle spatiale de

lataille des domaines, le renversement de I'aimantation n'a pas lieu de maniére reproductible a
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Figure 5.5 : Mesure par effet Faraday d'un grenat magnétique ((Y Gd Tm Bi)s(Fe Gay0;,) a partir d'un champ

pulsé de 0,24 T/50 ns appliqué perpendiculairement a la couche (axe facile). (a) signal moyenné sir 1000
impulsions de champ; (b) et (¢) mesures mono coup faites au méme endroit de |I'échantillon en temps différents.
La réponse montre la non reproductibilité du renversement, traduite par une configuration métastable des

domaines.
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chaque fois que la saturation est atteinte. Dans ces cas il peut étre intéressant d'avoir une
mesure hon moyennée pour garder le caractére unique de chaque renversement. La technique
en temps réel permet ce type de mesure en mono coup, des que I'amplitude du signal mesuré
est acceptable par rapport au bruit. Les grenats magnétiques sont des cas typiques de ce type
de comportement. A titre d'exemple, nous montrons dans la Figure 5.5 deux mesures mono
coup faites dans la méme position d'un échantillon de ((Y Gd Tm Bi)s(Fe Ga)sO12) en temps
différents. Dans ce cas la taille des domaines a température ambiante est de I'ordre de 7 um
tandis que la tache laser de mesure fait environ 10 um. La différence entre les deux réponses
dynamiques montre le caractére métastable de I'aimantation locale, di a la configuration
aléatoire des domaines dans ce matériau. Le signal moyenné auss montré dans la Figure
5.5(a), représente I'état global de I'aimantation. Plus de détails sur ces mesures seront donnés
lors de I'analyse par I'imagerie dynamique a la fin de ce chapitre. Ces mesures en mono coup
sont viables dans ce matériau car la rotation Faraday est treés importante (quel ques degrés) par

rapport au bruit de la mesure.

5.24.2 Cyclesd'hystérésisdynamiques

L'utilisation des impulsions de champ bipolaires (décrites dans le chapitre 1) ouvre la
voie aux mesures de cycles d'hystérésis dynamiques a des vitesses de balayage aussi
importantes que 1,4 10® T/s, avec un champ maximum qui peut aler jusqua 10 T (champ
perpendiculaire a la couche). Cette mesure donne acces aux champs coercitifs dynamiques
dans la gamme de temps de la nanoseconde. La vitesse de balayage du champ peut étre variée

d'un ordre de grandeur, selon la source de courant pulse utilisée.

Comme exemple de ces possibilités, des mesures d'un cycle d'hystérésis dynamique en
effet Kerr polaire sur un monocristal de SmCos selon I'axe difficile sont montrées dans la
Figure 5.6. L'encart (@) montre le cycle d'hystérésis quas statique (obtenu par VSM a des
vitesses de balayage de quelques minutes) et le (b) montre la mesure originae du champ
magnétique et rotation Kerr en fonction du temps. Le champ danisotropie (d'origine
cristalline) pour ce matériau est de I'ordre de 45 T & température ambiante.® Méme étant fait
selon un axe difficile, le cycle d'hystérésis dynamique montre un champ rémanent qui décroit
exponentiellement avec une constante de temps de I'ordre de 700 ns. L'explication de ce

phénomeéne n'a pas pu étre trouvée jusqu'a la conclusion de ce travail.
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Figure 5.6 : Cycle d'hystérésis dynamique d'un monocristal de SmCos mesuré en effet Kerr polaire selon |'axe
difficile. L'encart (a) montre le cycle d'hystérésis quasi statique et le (b) montre la mesure originale du champ

magnétique et rotation Kerr en fonction du temps.

5243 Senshilité

Les techniques d'améioration du rapport signal/bruit se sont montrées assez efficaces
pour éliminer auss bien les bruits provenant de I'impulsion de courant que ceux d'origine
statistique (laser, photodiode, éectronique d'amplification, etc.). Pour optimiser ce rapport la
mesure en transmission (Faraday) est préférable, car toute la lumiére transmise interagit avec

le matériau, ce qui augmente le signa méme s l'intensité totale est réduite.

Les couches minces métalliques sur substrats transparents peuvent étre mesurées en
transmission jusqu'a des épaisseurs de l'ordre de 500 A, tenant en compte les couches
protectrices et tampon. Comme exemple, la Figure 5.7 montre le premier cadrant du cycle
d'hystérésis d'une couche de fer de 7,5 A d'épaisseur, déposée sur un substrat de saphir, avec
des couches tampon (95 A) et protectrice (65 A) en molybdéne.” Le champ magnétique a été
appliqué perpendiculairement au plan de la couche. Dans ce cas, di a la forte anisotropie de

forme (surface de 2mn? par rapport & une épaisseur de 7,5 A), la saturation observée
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Figure5.7 : Cycle d'hystérésis dynamique obtenu par effet Faraday d'une couche mince de fer (7,5 A) déposée sur

substrat transparent de saphir. Le champ a été appliqué perpendiculairement au plan de la couche.

correspond approximativement au champ de saturation du fer. Comme le champ magnétique
est appliqué perpendiculairement a la couche (axe difficile), le renversement de I'aimantation
se fait essentiellement par rotation cohérente ce qui implique une dynamique rapide
(picosecondes) par rapport a celle de la mesure. Ceci étant, les phénomenes dynamiques a
I'échelle de la nanoseconde peuvent étre négligés et le cycle d'hystérésis dynamique peut étre
considéré comme équivalent a celui quasi statique (aucune anomalie n'a été observée dans la
courbe dynamique comme dans I'exemple précédant du SmCos). Le cycle dhystérésis quasi
statique (selon I'axe difficile) n'a pas pu étre mesuré avec d'autres magnétomeétres disponibles

au laboratoire.

Vue l'assez bonne qualité du signal pour approximativement trois plans atomiques de
fer, il est envisageable de faire des mesures sur une seule monocouche. En considérant le
diamétre de la tache du faisceau sur I'échantillon égal & 10 pm, approximativement 2.10°
atomes de fer ont éé mesurés, dont chacun porte un moment magnétique de ~2,18 . A

partir du bruit sur la courbe dans la Figure 5.7 (approximativement 5%), on peut déduire que
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la sensibilité de la mesure est de I'ordre de 2.10° pig, pouvant étre encore amélioré d'un facteur

10 s latéache du faisceau est réduite a 1 um de diamétre.

A titre comparatif nous montrons sur le Tableau 5.1 la sensibilité (en |5) de plusieurs
magnétometres disponibles dans notre laboratoire. La sensibilité de notre systéme se situe
donc entre celle des SQUIDS classiques et celle des micro-SQUIDS, en sachant que les
derniers développés dans notre laboratoire par W.Wernsdorfer et al.® sont parmi les

magnétomeétres les plus sensibles au monde.

Tableau 5.1 : Comparaison des sensibilitésde divers magnétométres

Type Sensibilité (us) Champ Maximum
Magnétométre par extraction 210'° +16T
Magnétométre & échantillon vibrant 10 +8T
Magnétométre & SQUID 210" +7T
Magnétométre & micro SQUID 210° +1T
Effet Faraday dynamique (notre montage) 2108 + 10T

5.3 Imagerie Kerr/Faraday résolue en temps

La visualisation des processus de nucléation et propagation de domaines peut nous
renseigner beaucoup sur le renversement de I'aimantation. Parmi les différentes méthodes de
visualisation de domaines magnétique, la magnéto-optique est considérée comme une des plus
simples et efficaces, quand la résolution spatiale requise est de I'ordre du pum. Base sur I'effet
Kerr ou Faraday, la technique dimagerie de domaines peut étre aussi associée a une des
technigues dynamiques décrites précédemment pour obtenir en plus la résolution temporelle.
Plusieurs groupes ont développé I'imagerie dynamique a des échelles de temps alant de la
seconde’ & la picoseconde.’® Le premier utilise une caméra rapide avec une illumination
continue de I'échantillon tandis que le deuxieme utilise la méhode stroboscopique (pompe-
sonde) associée a un laser pulsé femtoseconde focalisé sur I'échantillon. Dans ce cas I'image
est obtenue par un balayage de I'échantillon par rapport a la téche laser. La résolution spatiale
obtenue est de I'ordre de 1 um avec une résolution temporale de quelques dizaines de

picosecondes.
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5.3.1 Techniqued'imagerie dynamique a la nanoseconde

La technique dimagerie dynamique choisie a été la stroboscopie a partie d'une diode
laser pulsé en utilisant comme capteur une caméra CCD standard (Hamamatsu C5405) avec
une résolution de 560x710 pixels. L'utilisation d'une diode laser comme source de lumiere
pulsée arendu le systéme assez simple et de faible colt, s comparé aux lasers pulsés femto et
picoseconde de puissance. La diode laser utilisee (EG&G C86083E) a une longueur d'onde

de 850 nm avec une puissance créte maximum de 10 W et un temps de montée de 1 ns.

La méthode pompe-sonde utilisée est équivalente a celle dga décrite pour les mesures
dynamiques en XMCD. La pompe est I'impulsion de champ fournie par une micro bobine et
la sonde I'impulsion laser d'a peu pres 5 ns de largeur. Le délai entre la pompe et la sonde est
défini par un générateur de fonctions (Tabor) commandé par I'ordinateur. La caméra acquiert
I'image en continu, mais du fait que I'échantillon n'est éclairé qu'au moment ou il y a
I'impulsion, l'image résultante reflete I'état de I'échantillon dans l'intervale de temps
correspondant a celui de I'impulsion laser.

5.3.2 Optique et analyse de polarisation

La caméra utilisée ayant une dynamique limitée, associée a la carte d'acquisition de 8

Figure 5.8 : Images statiques complémentaires (Faraday) d'un grenat magnétique obtenues avec le

angle entre
polariseur/analiseur

e

/

polariseur/analyseur croisés a+ 83° (a) et— 83° (b). L'image (c) est le résultat de la différence des deux autres.
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bits de résolution (Scion AG-5), le choix a été de travailler avec polariseur/ analyseur presque
Croisés, augmentant ainsi le contraste relatif de I'image. Par conséquent I'intensité de photons
est beaucoup réduite et la linéarité est moins bonne par rapport ala condition a 45°. Ces deux
contraintes sont acceptables car, d'une part le laser est assez puissant pour rattraper la perte
dintensité et d'autre part la non linéarité n'est pas trés importante puisque I'analyse de I'image
sera qualitative. Essentiellement le méme montage optique déa décrit pour |'effet
Kerr/Faraday est utilisé ici. La résolution spatiale dépend de I'objectif utilisé pouvant aller a
environ 1 um avec un objectif de microscope de longueur focale 16mm, avec un champ de
vision total de 260x310 pm.

Apres l'analyse de polarisation, la différence d'aimantation est visualisée dans |'image
sous la forme d'un contraste d'intensité (régions claires ou foncées). Ainsi que sur la technique
Kerr/Faraday dynamique, la soustraction des deux images sest montrée assez efficace pour
augmenter e contraste magnétique tout en réduisant le bruit provenant des imperfections de la
couche, particules sur le substrat, etc. (Figure 5.8). L'angle idéal entre polariseur/analyseur
dépend de la rotation de I'échantillon, mais reste proche de £85°. Une moyenne de 32 images
est auss faite dans le but d'augmenter la résolution et améliorer le rapport signal/bruit. Les
parametres de gain et offset de la caméra sont réglés de fagon a ne pas avoir de saturation du
signd ni en blanc ni en noir. Chague image est acquise en 20 ms et représente la moyenne
d'environ 200 impulsions de champ. Il est clair que, pour que l'image soit nette la
configuration des domaines magnétiques doit étre parfaitement reproductible d'une impulsion
al'autre. Cela n'est pas toujours le cas spécialement pour de systemes magnétiques cristallins

avec haut degré de perfection.

5.3.3 Limitationsdelatechnique:

La sensibilité de la technique est principalement liée a la dynamique en amplitude de
la caméa. Dans notre cas, la caméra éant constamment ouverte et les photons utiles
narrivant que pendant 5.10° du temps total, I'efficacité de détection est considérablement
réduite. Durant le temps mort, les bruits électroniques et des photons parasites sont
comparables en amplitude au signal magnéto optique. La sensibilité de la technique en
rotation du plan de polarisation est de I'ordre de 30 mdeg, ce qui est de I'ordre de 100 fois plus
basse gue celle de la mesure Kerr/Faraday décrite précédemment. La Figure 5.9 montre une
image d'un échantillon de FeSi mesuré en Kerr longitudinal, dont |a rotation magnéto optique
est de I'ordre de 130 mdeg (de +tMsaMg).



Chapitre V — Effet Kerr/Faraday résolu en temps 114

Figure5.9 : Image Kerr longitudinal statique d'un échantillon de FeSi alarémanence. Un joint de grain peut étre
clairement observé, qui sépare une région de grands domaines (a droite) d'une autre avec des petits domaines
(gauche).

Dans la configuration longitudinale, I'angle fait entre le faisceau et la normae a
I'échantillon (autour de 26 deg) limite la netteté de I'image & une région d'a peu prés 1/3 du

champ de vision total (défini par la profondeur de champ de I'objectif).

5.4 Mesures dynamiques de I'aimantation de couches minces par Effet
Kerr/Faraday

Le banc optique pour les mesures Kerr/Faraday a été initialement développé avec le
but d'évaluer et caractériser les micro bobines pour les applications de champ fort et de
XMCD dynamique. Cependant la sensibilité obtenue et la facilité avec laguelle les mesures
sont faites nous a permis de I'utiliser aussi pour la caractérisation de la dynamique de
retournement de 'aimantation dans divers systémes magnétiques sous la forme de couches
minces.

Le banc optiqgue est facilement configurable pour des mesures Kerr dans les

géométries polaire, longitudinale et transverse, ce qui permet d'éudier des systemes ayant une
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anisotropie paraléle ou perpendiculaire au plan de la couche. L'imagerie dynamique ouvre
auss la voie de caractérisation des déplacements de domaines en fonction du champ pulsé
appliqué, tres utile pour une éude plus détaillée de la dynamique de renversement

d'aimantation. 1*

Les résultats présentés dans la suite ont comme but principal de montrer les
possibilités d'application de notre systeme expérimental a divers systémes magnétiques sous

laforme de couches minces. Nous présentons ici des mesures effectués sur:
Multicouches de ThFe a anisotropie perpendiculaire;
Multicouches de CoPt sous la forme de plots et couche continue;
Couche mince NdFeB;

Grenat magnétique par imagerie Faraday dynamique

541 Multicouchesde ThFe

Ce systéme a été développé par le groupe de J. Ferré au LPS — Orsay 2 dans le cadre
d'un projet pour le développement de matériaux pour I'enregistrement magnéto-optique. Ce
sont des multicouches de Th et Fe déposées par pulvérisation cathodique sur un substrat de

verre avec des couches tampon et protectrice de SsN4 (Figure 5.10).

La forte anisotropie magnétique perpendiculaire au plan des couches est induite
principalement par la présence d'un état mixte de Fe et Th aux interfaces ains que par le fort
effet magnéto cristallin des ions de Tb.' 1* Elle est fonction de |'épaisseur des couches ains
que du norrbre total de couches. L'échantillon ici étudié a 20 couches de Fe & 11,5A et 20
couches de Tbh & 11,3A. Les cycles d'hystérésis quasi statiques mesurés a la température
ambiante selon I'axe facile (perpendiculaire au plan de la couche) sont tres carrés, avec un
champ coercitif de 0,17 T. Latempérature de compensation est de I'ordre de 380 K, donc ala
température ambiante I'aimantation est dominée par le Th. La température de Curie est du

méme ordre.

La dynamique de retournement de |'aimantation de ces multicouches a déja été étudiée
par J. Pommier et al.'? dans la gamme de temps de la seconde par des mesures en imagerie
Kerr dynamique a champ magnétique constant. Dans ces conditions, le processus de
renversement de I'aimantation est dominé par la propagation de parois de domaines, a partir

de quelques centres de nucléation induits par des défauts dans |'échantillon.
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Figure5.10 : Schéma des multicouches de TbhFe déposées sur un substrat de verre.

Nos mesures couvrent la gamme de la dizaine a la centaine de nanosecondes ou le
processus dominant du renversement est tres probablement la nucléation de domaines. Dans
ces mesures une impulsion dipolaire de champ magnétique (positive et ensuite négative) est
utilisée de fagon a ce que le point de départ de la mesure (impulsion positive) soit la saturation
negative.

La Figure 5.11 montre la réponse dynamique de |I'aimantation de la couche soumise a
un champ magnétique pulsé d'amplitude fixe (0,8 T) et largeur variable (30-150 ns). Cette
amplitude de champ correspond a 5 fois le champ coercitif quasi statique. L'impulsion
négative qui garanti le retour de I'aimantation a la condition de départ a une amplitude de 1,5
T et une largeur de 150 ns et par souci de clarté n‘apparait pas sur la courbe. Le champ pulsé a

€été appliqué avec une bobine de 50 um de diamétre intérieur.

Pendant |e renversement, deux pentes différentes peuvent étre observées qui semblent
étre associées a deux mécanismes différents du retournement de I'aimantation : initialement
nucléation et ensuite propagation de parois. L'énergie magnétique fournie par I'impulsion
serait donc suffisante pour retourrer I'aimantation dans quelques centres de nucléation moins
coercitifs (processus plus rapide) et ensuite une propagation de parois a lieu a partir de ces

centres (processus plus lent).
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Figure 5.11 : Réponse magnéto-optique de la multicouche de ThFe (a) aux impulsions de champ (b) avec une
amplitude constante (0,8 T) et une largeur variant de 30 ns a 150 ns. L'encart montre le cycle d'hystérésis quasi
statique.

La Figure 5.12 montre la réponse dynamique de la couche a une impulsion de champ
de largeur constante (30 ns) et damplitude variable (0,9-2,5 T). Contrairement a la mesure
précédente, |a pente de |'aimantation reste a peu pres constante durant le renversement, ce qui
Nnous meéne a croire qu'un seul processus de retournement a lieu : I'énergie magnétique fournie
serait dga suffisante pour retourner les centres de nucléation plus coercitifs, le retournement

global serait donc essentiellement dominé par le processus de nucléation.

A partir des champs coercitifs dynamiques (champs pour lesguels |'aimantation croise
le zéro) et les temps respectifs il est possible de déduire le coefficient Sy qui représente la

Viscosité magnétique associée au matériau et aux propriétés magnétiques de la couche.™® Cette
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viscosité magnétique en fonction du champ coercitif dynamique lors qu'on applique une

impulsion de champ carrée est décrite par laloi empirique :
Sw =t (Ha)-He) D

ol t est le temps entre le début de I'impulsion magnétique et le temps ou |'aimantation
sannule, Hyy est I'amplitude maximum du champ appliqué et H: est le champ coercitif quasi
statique. L'encart dans la Figure 5.12 montre graphiquement cette relation (cercles) ainsi que
I'ajustement linéaire (droite) tenant en compte une valeur de S,= 3,91 10° Ts. Cette valeur de
Sy représente donc la viscosité magnétique de I'échantillon dans la gamme de champs

magnétiques éudiés mais n'est plus valable pour des champs plus proches du champ coercitif

Q
)
Y
{
\
)
}
11

H-Ho (T)
0.0 0.5 1.0 15 20 25 7]

M/Ms
o o o
o = N
T T II| TTT1 |II I_

0.0 S

)

-10n 0 I0n 20n 30n 40n 50n 60n 70n
Temps (9)

Figure 5.12 : Réponse magnéto-optique de la multicouche de ThFe (a) aux impulsions de champ (b) avec
une largeur constante (30 ns) et une amplitude variant de 0,9 T 22,5 T. L'encart montre |'gjustement du temps

de renversement en fonction de I'amplitude du champ appliqué.
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quas statique (et par consequent de temps de renversement plus longs) pour lesquels le
mécanisme de renversement de |'aimantation est dominé plutét par la propagation. C'est
pourquoi |'extrapolation de la droite vers le 14 =0 ne donne pas la valeur du champ coercitif
quas statique. Cette loi suppose aussi que le champ appliqué est du type impulsionnel, c-a-d,
le temps de montée est négligeable par rapport au temps de renversement, ce qui n'est pas tout
a fait le cas ici surtout pour les champs plus forts. Pour prendre en compte cet effet nous
avons pris le zéro temporel de I'impulsion un peu apresle début de la montée du champ (3 ns)

ce qui a été suffisant pour obtenir un bon gjustement linéaire de la courbe.

5.4.2 CoPt sousformede plots et de couche continue

Ces échantillons ont été développés par B. Dieny et al'® au DRFMC-CEA-Grenoble
dans le cadre d'un projet visant |'enregistrement magnétique perpendiculaire a trés haute
densité et font I'objet de la these de S. Landis. Les multicouches de Co/Pt sont connues pour
présenter une forte anisotropie perpendiculaire au plan de la couche.'”!® En outre elles
présentent une forte rotation Kerr pour le visible'® ce qui facilite I'étude du renversement de

I'aimantation par |a technique magnéto-optique.

Deux types déchantillons ont été éudiéss les couches continues
Pt1.snm/(Coo snm/Pt1,snm)a (Figure 5.13(a)) et les réseaux de plots de 400400 nm avec un
espacement entre eux de 200 nm et la méme structure magnétique (Figure 5.13(b)). La
particularité de ces réseaux de plots vient de leur fabrication : ils sont obtenus a partir d'une

couche continue de matériau magnétique déposée sur le substrat de Si pré-gravé avec les

@ )

Figure 5.13 : Schéma des multicouches de CoPt étudiées: (a) couche continue; (b) plots de 400x400 nm espacés

de 200 nm.
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Figure 5.14 : Cycles d'hystérésis du Co/Pt sous forme de couche continue (cercles) et réseau de plots

(triangles) obtenus par effet Kerr polaire. Larégion sondée est de I'ordre du millimétre carré.

plots. Cette technique a plusieurs avantages puisque la couche magnétique est la derniére
étape de fabrication, évitant aing les étapes de photolithographie et corrosion et une possible
détérioration de la couche durant les étapes précédentes. En outre la gravure du Si est une

technologie trés bien connue due a son application pour la microélectronique

Le champ coercitif quas statique mesuré par effet Kerr polaire a la température
ambiante est de 17 mT pour la couche continue et de 125 mT pour |'échantillon sous forme de
plots (Figure 5.14). La région sondée par le faisceau est de I'ordre du millimétre carré, donc
un grand nombre de plots est mesuré en méme temps. La transition peu abrupte de
I'aimantation pour le réseau de plots vient d'une distribution de champs coercitifs des plots de
la région sondée. Les plots moins coercitifs se renversent a des champs de I'ordre 80 mT
tandis que les plus coercitifs a 160 mT. || a été montré aussi que e couplage magnétique entre
les plots avec ses voisins et la couche magnétique qui reste au fond des tranchés est
négligeable.’® || a été auss montré que le renversement quasi statique de I'aimantation de la
couche continue est dominé par propagation de parois, apres nucléation de quelques domaines
sur certains endroits moins coercitifs. La coercitivité beaucoup plus importante des plots par
rapport a la couche continue peut étre expliquée par une probabilité largement plus faible
d'avoir un centre de nucléation dans un plot. Etant donné |'absence de couplage magnétique
entre les plots (par conséquent pas de propagation de parois d'un plot a autre) chague plot doit

se renverser indépendamment a partir d'un centre de nucléation propre.
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Figure 5.15 : Réponse magnéto-optique d'une multicouche continue de CoPt (a) aux impulsions de champ (b)
avec une largeur constante (60 ns) et une amplitude variant de 0,37 T 20,95 T. L'encart (1) montre |'gjustement
du temps de renversement en fonction de I'amplitude du champ appliqué. L'encart (2) montre un cycle

d'hystérésis dynamique avec une impulsion de largeur 60 ns et amplitude 1,2 T.

Les mesures dynamiques ont été faites avec les micro bobines de 50 um de diamétre
avec des champs pulsés de largeur fixe (60 ns) et amplitude variable appliqués
perpendiculairement au plan de la couche. La Figure 5.15 montre la réponse dynamique de la
couche avec une impulsion magnétique d'amplitude variable (0,37-0,95 T). L'encart (1)
montre |'ajustement du temps de renversement en fonction de I'amplitude du champ appliqué
a partir duquel on peut déterminer la viscosité magnétique qui vaut Sy, = 2,73 10° Ts. L'encart
(2) montre un cycle d'hystérésis dynamique obtenu avec une impulsion de largeur 60 ns et
amplitude maximum 1,2 T. Pour ces conditions, le champ coercitif dynamique vaut 0,7 T,

valeur 40 fois supérieure a champ coercitif quas statique.



Chapitre V — Effet Kerr/Faraday résolu en temps 122

La Figure 5.16 compare la dynamique de renversement du réseau de plots avec celle
de la couche continue a plusieurs valeurs de champ pulsé (de 0,45 a 0,73 T) avec une largeur
fixe de 60 ns. La dynamique de renversement des plots est assez différente de celle de la
couche continue. DO a la distribution du champ coercitif des plots sur la région de mesue
(quelques 80 pn?, c-&d environ 230 plots), le renversement est partiel dans la gamme de
champ étudiée. Seuls les plots qui ont un champ coercitif dynamique inférieur a I'amplitude
du champ pulsé appliqué se renversent puisgu'il n'y a pas de propagation de parois entre les
plots. On observe aussi gque le temps de renversement des plots reste assez constant en
fonction de I'amplitude de I'impulsion de champ, tandis que pour la couche continue la

dépendance avec le champ appliqué est plus importante (situation aussi observée pour la
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Figure5.16 : Dynamique de renversement de |'aimantation de la couche continue (a) et du réseau de plots (b) en

fonction de I'amplitude de I'impulsion de champ pulsé (de 0,45 a0,73 T) avec une largeur fixe de 60 ns.
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jonction tunnel, chapitre IV, Figure 4.28). Ceci est résumeé dans le Tableau 5.11 (les temps de

renversement sont considérés a partir de —0,9Ms jusque +0,9 Ms).

Tableau 5.11 Comparaison des temps de renversement pour la couche continue et le réseau de plots

Temps de renversement en ns (de -0,9 Msa 0,9 Ms)
champ maximum appliqué (mT) couche continue réseau de plots

0,45 26 -

0,51 17 20

0,57 16 20

0,63 12 18.5

0,68 11 18

0,73 10.5 15

5.4.3 Couche mince de NdFeB

L'augmentation de la densité d'enregistrement dans les médias magnétiques implique
['utilisation de matériaux plus coercitifs. Les aimants composés du type terres rares - métaux
de transition sont des forts candidats di a leur grande coercitivité a température ambiante sous
la forme de couches minces. L'étude ici présentée fait partie du travail de N. Dempsey % au
LLN dont le but est de développer et caractériser couches minces de NdFeB visant

I'enregistrement magnétique a haute densité.

région de
['impacte
laser

NdFeB

substrat
de Si

Figure 5.17 : Schéma de la couche de NdFeB déposée sur un substrat de silicium avec la région de I'impact

laser au centre.
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La structuration des médias magnétiques semble aussi étre une voie essentielle pour la
forte augmentation de la densité dinformation.?! L'association d'une couche amorphe de
NdFeB a un traitement thermique localise par échauffement laser focalisé permet I'obtention
d'un média structuré & partir d'une couche continue d'une facon bien contrdlée.?? Ce procédé
est assez connu étant essentiellement le méme utilisé pour I'enregistrement des médias optique
du type CD-R (disgue compact enregistrable). Dans tel procédé, la vérification de la réussite
passe par une éape de mesure localisée de I'aimantation uniquement dans larégion ou le laser
a chauffé la couche. Ceci n'est pas possible avec des systémes de mesure macroscopiques qui
prennent en compte toute la surface de I'échantillon. En outre, le but de cette étude étant
I'enregistrement magnétique a haute densité, la dynamique de renversement rapide de
I'aimantation est de fondamentale importance pour connaitre les possibilités et limitations de

ce systéme pour |'enregistrement magnétique.

La préparation de cet échantillon passe initiadlement par I'éape de déposition de la
couche par pulvérisation cathodique sur un substrat de silicium a partir d'une cible de

1.0 - —o— amorphe HRTIIR: |
—O0— recuite

o HoH (T)
P 5432101234 5]
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Figure 5.18 ;: Cycle d'hystérésis dynamique de trois couches minces de NdFeB mesurés en effet Kerr polaire :
couche amorphe (carrés), couche recuite (cercles) et couche avec impact laser (triangles). L'encart montre le
cycle d'hystérésis quasi statique pour la couche recuite. Le champ coercitif dynamique trouvé est 1,5 fois

supérieur acelui quasi statique.



Chapitre V — Effet Kerr/Faraday résolu en temps 125

NdisFer7Bg. La composition de la couche différe un peu de celle de la cible mais les
propriétés magnétiques envisagées sont correctes. Ensuite un recuit localisé avec un laser
pulsé focalisé sur un spot de 100um définit la région de cristallisation qui aura une plus forte
coercitivité. La taille, la puissance, et la durée de I'impulsion laser doivent ére choisis de
facon a augmenter la température de la couche jusgue ce qu'elle atteigne la température de
cristallisation. Cependant cette température doit étre suffisasmment basse pour ne pas
provoquer I'évaporation du matériau. L'échantillon ici mesuré fait partie des tests
préliminaires et plusieurs impulsions d'un laser Nd:Y AG doublé en fréquence (I =583 nm) ont

été appliquées sur I'échantillon, parfaisant une énergie totale de 15 mJ/cnt.

Le but de cette mesure a été de déterminer I'efficacité de I'impact laser pour rendre
cristalline la couche amorphe et par conséquent plus coercitive. Comme référence d'une
couche cristalline nous avons utilise un échantillon recuit a 700°C pendant 1 heure. Cet
échantillon a une anisotropie perpendiculaire au plan de la couche et un champ coercitif quasi
statique de 0,45 T. Pour appliquer localement un champ magnétique, une micro bobine avec
un diamétre de 50 um a éé utilisée. L'alignement du centre de la bobine avec la région de
I'impact laser a été fait avec I'aide d'un microscope optique. Le champ magnétique est donc

appliqué perpendiculairement au plan de la couche.

LaFigure 5.18 montre les cycle d'hystérésis obtenus en Kerr polaire pour trois couches
minces de NdFeB : couche amorphe (carrés), couche recuite (cercles) et couche avec impact
laser (triangles). L'encart montre le cycle d'hystérésis quas statique pour la couche recuite. La
couche amorphe n'est pas coercitive tandis que la couche recuite (cristalling) présente un
champ coercitif a cette échelle de temps 1,5 fois plus important que celui mesuré en quas
statiqgue (VSM). La couche avec l'impact laser a un comportement magnétique similaire a
celui de la couche amorphe. On peut donc conclure que I'impact laser n'a pas été suffisant
pour rendre la couche cristalline. Des impulsions laser plus fortes seront alors utilisées dans la
suite de ce travail.

5.5 Grenat magnétique par imagerie Faraday dynamique

Les Grenats magnétiques sont des composés ferromagnétiques cristallins a base
doxyde de fer et terres rares qui présentent une forte rotation Faraday a des champs
magnétiques relativement faibles. I1s ont été beaucoup étudiés dans les années 70-80 dans le

but des applications comme mémoire magnétique a bulles.?® L'échantillon ici éudié a éé
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fabriqué au LETI-CEA-Grenoble. Il sagit d'une couche de (Y Gd Tm Bi)3(Fe Ga)sO1» avec
7um d'épaisseur obtenue par LPVD sur un substrat transparent de 300 pum de Gds;GasOi2
(GGG).

Ce matériau a une configuration des domaines magnétiques assez particuliére, pouvant
avoir al'état rémanent la forme de labyrinthes ou de bulles, selon son "histoire" magnétique et
thermique. La Figure 5.19 montre une série dimages de ce grenat acquises par effet Faraday
sous un champ magnétique statique appliqué perpendiculairement au plan de la couche
(chaque cadre fait 310 um x 260 um). A partir de ces images on peut construire le cycle
dhystérésis quas statique en prenant la valeur moyenne de l'intensité magnéto-optique

intégrée sur toute larégion (Figure 5.20).

Les mesures dynamiques ont été faites avec micro bobines linéaires de 50 um de
largeur par 1mm de longueur. Un champ magnétique pulsé de 50 ns de largeur et 150 mT
damplitude a été appliqué perpendiculairement au plan de la couche. Dans ces conditions
I'aimantation n'est pas saturée dans la région sondée. La Figure 5.21 montre une séquence

d'images obtenues suite a I'impulsion de champ (chague image mesure 100 um x 50 um). La

12.6mT

/WW }
ny

Figure5.19 : Séquence d'images du grenat magnétique (Y Gd Tm Bi)s(Fe Ga)y0;, obtenues par effet Faraday.

»

Chague image mesure 310 um x 260 um et correspond a la configuration des domaines pour |e champ indiqué

appligué perpendiculairement au plan de la couche.
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Figure 5.20 : Cycle d'hystérésis pour le grenat a température ambiante obtenu a partir des images a champ
magnétique constant.

deuxieme image (a 76 ns) a été prise a la fin de I'impulsion et représente le maximum de
['aimantation : la saturation n'a pas été atteinte pour garantir la reproductibilité de la
configuration des domaines a chaque nouvelle impulsion de champ dans la mesure "pompe-
sonde”. Tout de méme, les régions plus proches du bord de la bobine sont localement

saturées, car le champ magnétique y est plus important.

Les domaines prennent deux formes distinctes dans la région imageée : des bulles dans
larégion centrale; des bandes vers les bords de la bobine (parties inférieure et supérieure de
chague image). Cela est probablement lié a la composante du champ paraléle au plan de la
couche qui est non négligeable prés des bords de la bobine. Le champ magnétique dans cette

région est aussi plus important que dans larégion centrale (voir chapitre I1).

A partir de ces images on voit que le processus de renversement de |'aimantation est la
propagation de paroi, d'autant plus que la condition de "mono domaine" n'a pas été atteinte.
La vitesse de propagation des parois de domaines peut ains étre facilement obtenue en
prenant deux images consecutives pour une méme condition de champ. Autour de la valeur
maximale de I'impulsion la vitesse de paroi est de V =48 m/s et aprés I'impulsion V = 35 m/s

(pour améliorer la précision de ces calculs des images supplémentaires ont été acquises
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pendant I'impulsion de champ). Dans un grenat magnétique la vitesse d'une paroi pour un
champ applique (H) peut étre décrite sous la forme V= W, (H-H¢), ou W, est la mohilité de la
paroi et H le champ coercitif quas statique.”® La mobilité est constante pour les faibles
champs et diminue a partir d'un certain champ seuil H,. Pour les champs faibles, la mobilité
du grenat étudié est ,=1160 m/T.s (mesures faites au LETI) tandis que le champ coercitif
quas statique est H.@,3 mT. En considérant |I'amplitude du champ pulsé appliqué (150 mT),
la vitesse de propagation de la paroi devrait étre ce I'ordre de 174 m/s. La vitesse mesurée
correspond a une mobilité de u,=320 m/T.s. Ceci montre que le champ de 150mT est bien au
dessus du champ seuil Ho.

LaFigure 5.22 montre la courbe de renversement de |'aimantation obtenue a partir des
images dynamiques en moyennant |'intensité de I'image sur la surface mesurée. Cette réponse
est d'ailleurs assez proche de celle dga montrée précédemment dans la Figure 5.5(c) avec la
mesure d'effet Faraday dynamique. Pendant le retour a zéro de I'aimantation aprés la fin de

Figure5.21 : Séquence d'images magnéto-optiques suite al'application d'un champ pulsé (50 ns de largeur, 150

mT d'amplitude). Le temps indiqué sur chague cadre correspond au délai entre le début de I'impulsion de champ

et I'instant de |'acquisition de chague image. Chaque cadre mesure 100 pm x 50 pm.
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Figure5.22 : Réponse magnétique du grenat a température ambiante suite a une impulsion de champ (150 mT /

50 ns) obtenue a partir des images a champ magnétique constant.

I'impulsion de champ (t>76 ns), deux pentes différentes peuvent étre observées. A travers les
images, il est clair gu'un seul processus de retournement a lieu : la propagation de parois.
Notre explication de ce fait est basée sur des arguments géométriques a partir d'une
observation plus détaillée des images. Au début du renversement (76 ns<t<164 ns) les parois
des domaines se déplacent a une vitesse constante dans toutes les directions (les domaines
circulaires sagrandissent). De ce fait, la surface "blanche" augmente proportionnellement
avec le carré du temps écoulé conduisant donc a un comportement parabolique de

I'aimantation dans la région sondée.

Une fois que les domaines circulaires atteignent leur taille d'équilibre la propagation
devait cesser. Ceci est vrai dans la direction horizontale, mais prés des bords de la bobine
I'équilibre n'a pas encore été atteint (régions noires, t=164 ns dans la Figure 5.21). Les parois
de domaine se déplacent alors dans une seule direction (verticale) avec une vitesse constante,

prenant la forme de bandes verticales au lieu de boules (a partir de t=315 ns dans la Figure
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5.21). Ceci fait que l'amantation décroit linéairement et a une vitesse inférieure a la

précédente.

Un autre comportement particulier observé est le fait que I'amantation, méme en
absence de champ externe aprés finie I'impulsion, dépasse le zéro ("overshoot") et atteint
valeurs négatives [Figure 5.22, t=500 ns). Ce phénomeéne est assez connu pour ce type de
matériau ("bubble overshoot") et est lié aux caractéristiques dynamiques de la paroi de ces

domaines sous la forme de boules, qui est du type paroi de Bloch.>

5.6 Conclusions

La technique de mesure magnéto-optique en temps réel utilisant les micro bobines et
sources de courant pulsé développés dans notre laboratoire permet d'effectuer des mesures
dynamiques d'aimantation a I'échelle de la nanoseconde. Le bruit éectromagnétique
provenant des impulsions de courant a été efficacement réduit par les techniques de moyenne
numeérique et de mesure différentielle. La haute sensibilité obtenue rend possible la mesure de
couches ferromagnétiques trés minces. La résolution temporelle reste limitée a quelques

nanosecondes, définie par I'ensemble oscilloscope et photodiode.

La technique dimagerie magnéto-optique basée sur la stroboscopie sest montrée
efficace pour la visualisation dynamique des domaines a I'échelle de la nanoseconde pour des
matériaux qui ont une forte rotation Kerr/Faraday. Néanmoins, a cause de la faible sensibilité
(définie essentiellement par la caméra utilisée) comparée a la technique en temps réd,
plusieurs matériaux comme le NiFe ou les couches tres minces restent inaccessibles a la
visualisation de domaines. Il est envisagé une amélioration de la sensibilité par I'utilisation
d'une caméra plus performante (meilleur rapport S/N). L'utilisation d'une diode laser
picoseconde avec une longueur d'onde de 400 nm est aussi envisagée dans le but d'augmenter

les résolutions spatiale et temporelle.

Des mesures a basse température sont envisageables a I'aide d'un cryostat a flux
continu d'hélium. Quelques adaptations dans le montage sont en train d'étre faites pour
permettre le montage des micro bobines al'intérieur du cryostat. Le céble d'amené de courant
doit avoir une faible impédance (< 1 W) tout en ayant une faible conductivité thermique. Un

céble plat en cuivre trés mince est prévu pour cette fonction.

L'analyse complete du comportement dynamique de |'aimantation requiert parfois une

modélisation dans une gamme de temps qui va de quelques minutes a la nanoseconde. Une
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expansion du systéme aux mesures quas statique et dynamiques a basses fréequences (0,1Hz —

10K Hz) a été récemment mise en place au LLN par Y. Pennec et J. Camarero 2,
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6. Conclusion générale

L'éude de la dynamique du renversement de |'aimantation des couches minces a
I'échelle de la nanoseconde est actuellement importante aussi bien du point de vue de la
physique fondamentale que des applications. La quas totalité de la technologie de
I'enregistrement magnétique moderne utilise des temps de lecture et écriture du média qui
sont inférieurs a la dizaine de nanosecondes. Avec I'augmentation de la densité d'information

stockée sur le média, des temps encore plus courts seront nécessaires.

Les modéles de renversement de |'aimantation basés sur I'activation thermique perdent
leur validité puisque les temps de renversement sapprochent du to du modele Néel-Brown. La
barriere d'énergie ne peut plus étre considérée de fagcon simple. Le modéle de base du
micromagnétisme (Landau-LifshitzGilbert) incluant la précession gyromagnétique avec
amortissement doit étre utilise. La mesure dynamique trouve sa pertinence a une échelle
spatiade le plus souvent submicronique. La résolution spatiadle devient ains un éément
essentiel a la compréhension microscopique du renversement. L’imagerie magnéto-optique
dépendante du temps ouvre cette possibilité. Le couplage de la simulation "micromagnétique’
avec |’ observation expérimentale sera sans doute un éément déterminant pour assurer une
réelle compréhension des phénoménes ou les effets de bords et les défauts sont des

perturbations essentielles.

Dans ce travail nous avons présenté le développement de trois techniques de mesure
de la dynamique du renversement de l'aimantation a |'échelle de la nanoseconde, utilisant
comme sonde le rayonnement électromagnétique a travers des effets magnéto-optiques dans
des gammes d’ énergies de photons tres différentes. Le XMCD résolu en temps est innovant
car outre la résolution temporelle d'une centaine de picosecondes, il ouvre la voie a I'analyse

des structures magnétiques complexes gréce a la sélectivité en éément chimique.

Nous avons étudié la dynamique de renversement de I'aimantation de systémes du type
vannes de spin et jonctions tunnel (éléments de base des tétes de lecture magnétorésistives et
des mémoires MRAM). Ces systémes sont composés de deux couches de matériaux
ferromagnétiques distincts (d'ou I'intérét de la technique sélective avec des photons capables
d atteindre les couches enterrées) espacées par un matériau non magnétique. La dynamique de
renversement de chacune des couches magnétiques (la couche "dure" et la couche "douce")

sest montrée tres différente dans la gamme de temps éudiée. i) Les champs coercitifs
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dynamiques mesurés sont beaucoup plus importants que les champs coercitifs statiques et cet
accroissement est quantifié dans la gamme de temps de la mesure. ii) Pour une épaisseur de la
couche de cuivre (non magnétique) de 80 A, le couplage ertre les deux couches
ferromagnétiques varie selon I'échelle de temps analysée : en quas statique (minutes) les
couches sont parfaitement couplées; ce n'est pas le cas en dynamique (quelques ns). Les
meécanismes de renversement de 'aimantation sont différents, associés a |I’'inhomogénéité
spatiale du couplage induites par les rugosités imposees par la condensation des marches de la
surface vicinale du substrat, source de I’anisotropie uniaxiale dans le plan. iii) Enfin la
dynamique du renversement de I’aimantation d'une couche continue a été mesurée moins

rapide gue la dynamique du méme empilement structuré en réseau de plots micrométriques.

Le systéme de mesure dynamique Kerr/Faraday a été utilisé principalement pour les
mesures des échantillons a forte anisotropie perpendiculaire, en profitant du champ important
(jusque 10 T a un faible taux de répétition) qui peut ére obtenu avec les micro bobines dans
cette géométrie. A partir d'une étude préliminaire dans des couches minces de The et PtCo la

viscosité magnétique S, a été extraite selon un modél e proposé par Gyorgy.

L’imagerie Kerr/Faraday dynamique a permis de faire des études préliminaires sur un
grenat magnétique et en déduire directement la vitesse de propagation ains que la mobilité
dynamique de laparoi des domaines. La sensibilité actuelle de la technique limite les mesures
sur des systemes qui ont une forte rotation Kerr/Faraday. Une amélioration de cette sensibilité

ains que celles de larésolution temporelle et spatiale sont prévues dans la suite de ce travail.

Avec les micro bobines développées en collaboration avec le LETI, en utilisant des
nouvelles techniques de lithographie, nous avons montré la possibilité de produire des
impulsions de champ auss importantes que 50 T avec une largeur de quelques dizaines de
nanosecondes. La technigue de mesure dynamique Kerr/Faraday sest montrée bien adaptée
pour des mesures a champ fort sur des échantillons paramagnétiques ou sous la forme de
couches minces. Le dispositif expérimental est restreint pour le moment a la température

ambiante et I’ adaptation avec un cryostat est programmée.

Pour le futur, la visualisation du processus renversement de I'amantation des couches
minces a trés haute résolution spatiale et avec sdlectivité chimique, est envisagée. L 'adaptation
des micro bobines et de la technique de mesure dynamique dans un microscope du type
PEEM est possible bien que délicate puisque il faut créer des sources de champs au voisinage
d'un faisceau d'électrons. En dehors du pulse de champ les perturbations du faisceau

d électrons peuvent étre absentes s les matériaux sont convenablement choisis. Un tel
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systéme permettrait la visualisation des domaines magnétiques avec une résolution spatiale

Sous- micromeétrique et une résolution temporelle de la centaine de picosecondes.





