N

N

Enregistrement thermomagnétique sous pointe AFM:
vers les ultrahautes densités d’enregistrement

Emmanuelle Algre

» To cite this version:

Emmanuelle Algre. Enregistrement thermomagnétique sous pointe AFM: vers les ultrahautes den-
sités d’enregistrement. Matiere Condensée [cond-mat]. Université Joseph-Fourier - Grenoble I, 2006.
Francais. NNT: . tel-00089261

HAL Id: tel-00089261
https://theses.hal.science/tel-00089261
Submitted on 16 Aug 2006

HAL is a multi-disciplinary open access L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
archive for the deposit and dissemination of sci- destinée au dépot et a la diffusion de documents
entific research documents, whether they are pub- scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
lished or not. The documents may come from émanant des établissements d’enseignement et de
teaching and research institutions in France or recherche francais ou étrangers, des laboratoires
abroad, or from public or private research centers. publics ou privés.


https://theses.hal.science/tel-00089261
https://hal.archives-ouvertes.fr

THESE

présentée par

Emmanuelle Algré

pour obtenir le titre de

DOCTEUR DE L'UNIVERSITE JOSEPH FOURIER — GRENOBLE 1

Spécialité PHYSIQUE

ENREGISTREMENT THERMOMAGNETIQUE
SOUS POINTE AFM :
Vers les ultrahautes densités de stockage

Date de soutenance : 16 juin 2006

Composition du jury :EBASTIAN VOLZ Rapporteur
JEAN-FRANCOISBOBO Rapporteur
RENE-LOUIS INGLEBERT Président du jury

DOMINIQUE GIVORD Examinateur

Directeurs de thése :EAN-PIERRENOZIERES

GILLES GAUDIN

Thése préparée au sein du Laboratoire SPINTEC
(URA 21512 CEA/CNRS/INPJ/UJF - Grenoble)






A mes parents, a mes sceurs






REMERCIEMENTS

Lorsque je suis arrivée au laboratoire SPINTEQjieglvenait d’'étre crée, le déroulement de
ma thése s’est alors confondu avec la mise en mlase équipe de recherche. Ce fut donc une
expérience parfois angoissante mais non moinsgrassite. Je voudrais remercier tous les gens qui
ont participé a I'avancée de cette thése de prékedoin ainsi qu'a cette aventure.

Merci a toi Jean Pierre de nous avoir embarqué, ca@sarades pionniers et moi, dans
'aventure SPINTEC, qui méme si elle a été parfdise et périlleuse, m'a permis d’apprendre
beaucoup de choses tant du point de vue scierdifijiechnique que du point de vue humain. Tu as
su grace a ton honnéteté et ton charisme redooueat long de ses trois années et quelques mois le
moral et la motivation a 'ensemble de tes troupd&me absorbé par la gestion et la mise en place de
ce jeune laboratoire ainsi que par de nombrewesugrojets, tu as toujours été la quand il le ifalla
pour donner & cette these I'impulsion nécessaireoBment ne pas te remercier pour m’'avoir offert
ce précieux microscope AFM sans lequel rien n'auééé possible, sans oublier les non moins
fameuses et inestimables pointes IBM.

Gilles, méme si tu t'en défends, tu as été mon ehefanager durant presque quatre ans et je
t'en remercie. Merci pour ta bonne humeur et tomdwr, qui ont été bien souvent salvateurs. Merci
pour toutes les choses que tu m’a apprises, paundanéteté et ta modestie, qualités trop rares mai
précieuses dans ce métier. Merci d’avoir eu conéagn moi et de m’avoir permis de m’affirmer.
Merci de m’avoir introduit auprés de ta deuxiemmifie qu’'est pour toi le CRTBT, sans laquelle

cette thése n'aurait pu se réaliser.

Merci Sébastian d’avoir accepté d’étre rapporteuma thése, ainsi que pour ta collaboration
et pour les discussions que nous avons pu avoioudrais aussi te remercier de m'avoir permis de
participer au GDR Micro et Thermique, par l'intemiigdre duquel jai pu nouer de nouvelles
collaborations. Je tiens ainsi a remercier Karllalauainsi que tous les intervenants de I'Ecole
d’Aussois dont les cours ont été pour moi de précieutils de travail. Merci a Stéphane Lefébvre
avec qui j'ai eu l'occasion de faire quelques edgréres sur son microscope thermique. J'aimerai
aussi remercié Bruno Sério avec qui j'ai pu réatieé images thermiques de mes pointes, ainsi que
Valérie Reita qui m'a permis d’utiliser son montatgethermoréflectance et a fait pour moi quelques
mesures.

Merci a Jean-Francois Bobo pour avoir accepté @l'@pporteur de ma these et pour l'intérét
gu'’il a porté a mon travail.

Je tiens également a remercier René-Louis Inglebavoir présidé le jury de ma these, ainsi
gue Dominique Givord d’'avoir été examinateur, destquestions que je craignais se sont réveélés trés

intéressantes.



REMERCIEMENTS

Je tiens a remercier tout spécialement toutesdesopnes avec qui j'ai pu travailler au CNRS
dans le cadre de la plateforme Nanofab et qui mfoujpurs réservé un accueil trés chaleureux et
sympathique. Merci a Thierry Fournier, Thierry GezBruno Fernandez, Christophe Lemonias, qui
font de la salle blanche Nanofab un lieu de trazdd fois agréable et performant; & Pierre Bresse
Gregory Garde, dont les conseils et les piéces meoas se sont révélé indispensables et
extrémement ingénieux pour fabriquer nos pointesuffantes ; & Khaled Ayadi, David Barral, et
Laurent Ranno, pour m'avoir permis d'utiliser leamachines de dépét.

Merci & Denis Buttard pour sa précieuse collabonasur le silicium poreux et pour m'avoir
permis d’utiliser sa cellule chimique pour fabriqguees échantillons.

Merci a Matthieu Jamet pour m’avoir laisser l'usiifide son banc d’effet Kerr.

Merci & Stéphane Auffrey et a Gérard Casali powiramnonté I'expérience de mesures
d’échanges thermiques. Gérard, merci pour le magmifpetit porte-pointe que tu as fabriqué. Jai
aussi apprécié nos discussions sur I'état du menhde la société qui m'on souvent redonné la rage.

Merci a tout le laboratoire Spintec ou dynamismbatne humeur ont toujours régné jusqu’a
présent. Un merci tout particulier & Kat notre supecrétaire qui grace a sa disponibilité son
dynamisme et son énergie fait tourner le laborat@iontre vents et marées. Merci & tous mes
camarades étudiants et « précaires » pour votr@atjme et votre entraide, qui ont rendu le travail
toujours agréable, a Vince, Mohamed, Virgile, Glopsie pour nos fous rires et autres pauses-café qui
redonnent la péche ; merci aussi a I'excellenteveeSeb, Aurélien, Pierre-Jean, Nico et Mihaia a |
« romanian connection » loana, Adriana, Dana, mdli@t Lucian pour votre sympathie et pour nous
avoir fait partager un peu de votre culture. Sandier la petite Marta qui est décédée trop jeune e
dont la gentillesse, la simplicité et la joie dereim’ont beaucoup manqué ces derniers temps, merci
|4 ou tu es pour ton amitié et ton soutien. Toirgjaipas eu le temps de soutenir ta thése, ce mémoi
t'es un peu dédié. Merci a mes autres camaradeaipé Clarisse et Jérbme FV, pour leur sympathie,
leur dynamisme, leur motivation et leur efficacis@ns oublier les anciens compagnons d’infortune
Yann et Fab.

Je voudrais également remercier tous les permardntSpintec qui m'ont apporté leur

soutien Ursula, Claire, Philippe, Benoit, BernardlRic Gauthier, Eric Billet et Ahmad.

Refuge précieux qu’est 'amitié, Mam, Dave, Mad-&t, merci d’avoir été la pour moi et de
I'étre encore. Merci aussi a Jérdme, Vincouille,iMaFlo, Céline, Kien, Vince et tous les autres PG,
mon aventure grenobloise a commencé avec vousagrgaa jamais votre emprunte. Bibi, Marion, et
Adrien, merci pour toutes ces séances d'escalddagesde téte et autres petites bouffes.

Papa, Maman, mes sceurs chéries, merci pour votoeiraet vos encouragements. Vous
m’avez toujours poussé a ne jamais renoncer midgr@ableaux apocalyptiques que je vous peignait.

Grace a vous, j'ai pu aller jusqu’au bout.



TABLE DES MATIERES

TABLE DES MATIERES
INTRODUCTION GENERALE 5
CHAPITRE I : VERS LES ULTRAHAUTES DENSITES D ENREGISTREMENT 11
1.1 L'enregistrement magnétique sur disque dur : état de I'art 15
1.2 L'enregistrement magnétique thermiquement assisté 23
1.3 L’enregistrement sous pointe 27

CHAPITRE IT : THEORIE DES TRANSFERTS THERMIQUES EN CHAMP PROCHE

39
I1.1 Rappels sur I'équilibre et les échanges thermiques 43
I1.2 Les différents types de transferts thermiques en champ proche : théories
et modélisations existantes 45
1.3 Transfert thermique dans les nanostructures 65

CHAPITRE III: SIMULATIONS NUMERIQUES DE L'ECHAUFFEMENT D'UN

MEDIA MAGNETIQUE PAR UNE POINTE AFM CHAUFFANTE 79
I11.1 Systeme modele utilisé 83
111.2 Echauffement en mode non-contact 85
111.3 Echauffement en mode contact 91




TABLE DES MATIERES

CHAPITRE IV : FABRICATION ET CARACTERISATION DES MEDIAS 103

A. Fabrication d'un média magnétique composé d'un substrat

structuré de silicium poreux 107
IV.A.1 Fabrication d"un substrat structuré en silicium 108
IV.A.2 Fabrication d"une couche de silicium poreux 109
IV.A.3 Dépot des couches magnétiques 111
B. Caractérisations magnétiques 112
IV.B.1 Caractérisations magnétiques de multicouches Co/Pt 112
IV.B.2 Caractérisations magnétiques des couches de TbFeCo 130
C. Caractérisations thermiques 139
IV.C.1 Principe de la mesure par thermoréflectance 139

1V.C.2 Mesures des conductivités thermiques du silicium poreux et du Co/Pt
141

1V.C.3 Comparaison des diffusivités des différents substrats 143

CHAPITRE V : FABRICATION ET CARACTERISATION DES POINTES AFM CHAUFFANTES 149
V.1 Pointes thermiques existantes 154

V.2 Procédé de fabrication pour la réalisation de pointes chauffantes a partir
de pointes commerciales 158

V.3 Caractérisations des pointes utilisées 163

V.4 Mesures des échanges thermiques entre une pointe et une surface 166




TABLE DES MATIERES

CHAPITRE VI : TESTS D'ECRITURE THERMOMAGNETIQUE 175
V1.1 Fonctionnement d un microscope AFM 179
V1.2 Montage expérimental 182
V1.3 Mesure des champs de retournement : MFM sous champ 184
V1.4 Premiers tests 188

CONCLUSION 191



TABLE DES MATIERES




INTRODUCTION GENERALE

INTRODUCTION GENERALE



INTRODUCTION GENERALE




INTRODUCTION GENERALE

Les besoins en stockage d’informations augmentenplds en plus et les applications se
diversifient. Outre les besoins classiques issudrdermatique, apparaissent de nouveaux prodetits
fonctionnalités, comme notamment les dispositifidgides que sont les appareils photos numériques,
la téléphonie mobile ou encore les baladeurs ngmési mp3. S’ajoutent ainsi aux criteres de densités
et de vitesses de transfert élevées, des exigendesme de compacité et d’autonomie. Pour répondre
a ces demandes, plusieurs familles de mémoiresvotatiles, fondées sur différents principes
physiques, sont actuellement utilisées. Les CD-R£DVD, par exemple, sont composés de médias
a changement de phase, ou une zone cristalliséagtian thermique dans une matrice amorphe
constitue le point mémoire. L’information peut dulse stockée sous forme de charges électriques
dans la barriere isolante d'un MOSFET (mémoires EHAque I'on retrouve dans les appareils
numériques).

L'enregistrement magnétique demeure néanmoins [#enremoyen pour écrire et lire, de
maniere réversible, des quantités massives d’irdtians, car il combine robustesse (écriture et
lecture de facon réversible un hombre quasi irdfois), forte capacité (trés supérieure aux disqu
optiques de type CD-R et DVD) et faible co(t (papport aux mémoires semi-conductrices). Les
densités d'information les plus importantes somfisées dans les disques durs d’ordinateurs, pour
lesquels I'information est écrite dans une fineatmumagnétique. Le taux de croissance des densités
de stockage se maintient & 100 % par an et dest@erssipérieures a 300Gbit/poticont déja
atteintes en laboratoire, sur des médias ou ldestale grains sont nanométriques. A ces échelles,
aimantation d’'un grain magnétigue commence a devénstable vis-a-vis des fluctuations
thermiques. Cette limite a la miniaturisation,ifaile superparamagnétique est estimée aux alentours
de 500 Gbit/poucepour les médias a aimantation perpendiculaires fanorables a priori aux trés
hautes densités. Si le taux de croissance destéerdg® stockage est maintenu a ce rythme, les
technologies actuelles auront bientdt atteint ckttie. Afin d’accroitre au-dela les densités et
atteindre les ultra-hautes densités, le Thit/pbuseit une taille de point mémoire inférieure a2y,
de nouveaux types de média, comme les matériaare dnisotropie ou les médias discrets, doivent
étre envisageés.. Dans les deux cas le champ mageétécessaire a I'écriture devient plus important
voire supérieur aux champs maximaux que peuvenwrdélles tétes d'écriture (limités par
'aimantation a saturation des piéces polaires)lirhédation n’est alors plus seulement physiquesnai
aussi technique, de nouveaux dispositifs doivermcdétre imaginés pour induire une rupture
technologique.

Afin d’atteindre les ultra-hautes densités d’ersergiment, les principaux acteurs mondiaux
du stockage de données ont développé ces derra@rdes une grande activité en employant
différentes techniques. Une solution pour I'enrggment magnétique peut étre d’utiliser I'écriture
dite « hybride » ou encore « écriture assistéentiggrement » (HAMR) qui associe champ
magnétique et échauffement local. Seagate, le Statage Center de I'université de Carnegie Mellon
ainsi que l'université de Twente aux Pays Bas seceatrent sur cette approche. L'idée est de
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chauffer le média de fagon a diminuer localememt cloamp coercitif & une valeur inférieure au
champ magnétique appliqué. La taille des points omé® est alors déterminée par I'extension
spatiale du chauffage. Or, ces vingt derniéres esruit vu naitre de nombreuses techniques de
microscopie en champ proche (STM, AFM, SNOM) afiétutlier les propriétés de la matiére aux
échelles nanométriques et atomiques. Les méthdeegradives de stockage tendent naturellement a
utiliser le champ proche (optique, électrique, itigue etc....) pour former des points mémoires a ces
dimensions. Twente et Carnegie Mellon se sont quneée sur une approche de type STM pour
lagquelle le substrat est chauffé au moyen d’'unamtulunnel issu d’'une pointe placée a son voisinage
Les résultats sont encore loin des densités reofescpuisque les tailles de bit reportées sont de
170nm(Zhang et al. IEEE Trans. Mag. (2004))ne autre solution pour chauffer le point mémoire
peut consister a utiliser une technique de chamoghgr optiqgue. L'avantage est que la puissance
transmise dans le substrat peut étre trés élev@e'ansi, I'élévation de température nécessaita a
décroissance du champ de retournement est faciteatinte.(Ju et al. Seagate, GA-04 Joined
Intermag/MMM Conference (2004)Cette solution se heurte a deux problemes impisrta la
consommation énergétique et l'intégration de la tBécriture dans un systéme fonctionnel. D’autres
techniques d’enregistrement en champ proche ondétéloppées sur des médias non magnétiques.
IBM est trés avancé dans le domaine et a mis ant gsins son centre de Zurich une technique
utilisant le champ proche AFM et un média compdsé golymére (projet MillipedefPozidis et al.
IEEE Trans. Mag. (2004) et Eleftheriou et al. IEEEans. Mag. (2003))L’information est codée
sous la forme de trous réalisés dans un polyméraaen d’'une pointe chaude de type AFM. Afin
d’augmenter la vitesse de transfert, ils ont réaties matrices de 64*64 de ces pointes et testent
actuellement la résistance de leur prototype ageesombreux cycles écriture/lecture. En effetosi |

sait que ce point ne pose aucun probleme pourmée&as magnétiques, on ne connait pour l'instant
que peu de choses sur le comportement des polyrgaeesl ils sont chauffés et refroidis au moins
10"-10" fois (valeur typique des cycles réalisés sur desmaires). Ce projet pourrait étre
commercialisé pour des applications portables..

Le sujet de cette thése s'inscrit dans ces rechereisant a atteindre d’ici 2010 des densités
d’'information stockées supérieures au Thit/pdueeplus particulierement dans les recherchessaxée
sur I'enregistrement sous pointe ou « probe rengrdi L'idée est d'utiliser les techniques de champ
proche (AFM, STM, SNOM), seules capables d’attenléis résolutions recherchées. Mon objectif
était de démontrer la faisabilité d’une techniglieraative a I'enregistrement magnétique classique
I'enregistrement thermomagnétique sous pointe.eCetéthode associe un échauffement local en
champ proche par une pointe AFM chaude et I'apfitinad’'un champ magnétique macroscopique
pour retourner localement I'aimantation d’'un méaiagnétique. Nous n’avons pas cherché au cours
de ces trois années a atteindre les plus fortesitdenpossibles. Notre but a été de valider notre

approche pour des tailles de motifs raisonnabygégiiement des plots de 100nm de c6té).
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Le premier chapitre, introductif présente un étatl'drt du stockage de données a hautes
densités. La premiére partie est consacrée a femtrement magnétique sur disque dur afin de
comprendre quelles sont les limitations aux tealsgmagnétiques conventionnelles. Une solution
pour le média d’enregistrement, permettant de c&pda limite superparamagnétique, est présentée :
l'utilisation de meédias pré-gravés. Les deux partgiivantes sont consacrées aux techniques
alternatives : I'enregistrement magnétique assigiermiquement par un moyen optique,
I'enregistrement magnéto-optique, et I'enregistnetrmous pointe non magnétique. Pour chacune de
ces techniques, les avantages et les limitations discutés, pour conclure sur notre solution qui
permet d'allier les avantages de I'enregistremesmdtique et ceux des techniques de champ proche.

La réussite de cette technique dépend de I'échasfie que I'on peut produire grace aux
transferts thermiques entre une pointe chaude ebédia. Ces transferts de chaleur interviennent a
des échelles nanométriques. A ces dimensions staigdon classique des échanges thermiques n’est
plus valide. Dans le deuxieme chapitre, nous dénsves différents types de transferts thermiques
pouvant exister et leur particularité en champ peot.orsque la pointe n’est pas en contact du média
deux types de transfert thermique peuvent étreemigu : la conduction par I'air en régime baligéq
et le transfert radiatif en champ proche. Au cankadransfert thermique s’effectue par conduction
solide/solide ou liquide/solide. D’autre part, ledia utilisé est composé de couches minces et de
nanostructures, dont les dimensions peuvent ééeienres au libre parcours moyen des porteurs de
chaleur (électrons ou phonons), dans ce cas desiciivités thermiques effectives plus faibles cue |
conductivité du matériau massif sont considérées.

Nous présentons dans le troisieme chapitre lesltaésudes simulations numériques de
I'échauffement d’'un média magnétique a I'équilibprpduit par une pointe chaude placée hors
contact, puis en contact. Les valeurs des différénainsferts et conductivités thermiques effectives
présentés dans le chapitre précédent, ont étséetdlipour ces simulations. Les conditions (comtact
hors contact), la nature et la géométrie du mééessaires pour atteindre un échauffement local de
400-450K ont pu étre déterminées.

Au regard de ces simulations, des substrats isoktrstructurés ont été fabriqués. Dans une
premiéere partie du quatrieme chapitre, est déerjirbcédé de fabrication de ces nouveaux médias.
Une couche de silicium poreux est formée dans betsat structuré de silicium puis recouverte d’'une
couche magnétique. Une deuxieme partie du chagstreonsacrée aux caractérisations magnétiques
des couches déposées sur une couche de silicimnxpoles multicouches Co/Pt dont les propriétés
magnétiques sont connues pour étre tres dépenddmtbétat de surface du substrat et un alliage
amorphe en TbFeCoCr, utilisé dans I'enregistrenmatjnéto-optique, qui présente une tres forte
décroissance de son champ de retournement aveemlpétature. Des mesures de conductivité
thermique par thermoréflectance sont présentées utaan troisieme partie. Celles-ci ont été réalisées
dans le but de confirmer les valeurs utilisées diesimulations et étudier d’éventuels effetsailéet

sur la conduction thermique dans le silicium etsdarsilicium poreux.
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Dans le cinquiéme chapitre, nous présentons noteégdé de fabrication de pointes AFM
chauffantes réalisées a partir de pointes commesciainsi que leurs caractéristiques électriqtes e
thermiques. Nous décrivons aussi le montage expétathque nous avons mis en place pour mesurer
les échanges thermiques entre une pointe chaudieeesurface, et reportons les premiers résultats.
Nous avons utilisé pour ces mesures des pointesfahtes fabriquées par IBM.

Enfin le sixieme chapitre est consacré aux prentiests d’écriture thermomagnétique que
nous avons réalisé a l'aide de nos pointes AFM fthiate, sur un substrat structuré en silicium
poreux recouvert d'une multicouche Co/Pt. Nous igéns comment un microscope AFM
commercial a été spécialement adapté pour réatiser tests. Nous montrons finalement la

manipulation de I'aimantation d’un plot unique grdcune assistance thermique en champ proche.
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I. VERS LES ULTRAHAUTES DENSITES IENREGISTREMENT

L. VERS LES ULTRAHAUTES DENSITES D’ENREGISTREMENT

Pour répondre aux besoins croissants en densitfodkage sur disques durs, de nouvelles
technologies sont envisagées. La limite superpayaéimue interdit aux techniques actuelles d'aller
au dela de quelques 100Gbit/polie@us peine de perdre la stabilité de l'informatigt I'apport des
techniques de champ proche devient indispensable foomer des points mémoires de taille

nanomeétrique.

1.1 L’enregistrement magnétique sur disque dur : état de I'art

L’enregistrement magnétique sur disques durs desreetuellement le moyen le plus utilisé pour
le stockage de masse. Outre qu’il combine fortecié et faible prix, il permet d’écrire et de lices
informations un nombre quasi-infini de fois. De lyour les capacités de stockage couramment
utilisées, une longue durée de vie de l'informatiest garantie (supérieure a 10 ans). Depuis
linvention du premier disque dur, RAMAC par IBM 856, les densités de stockage et les vitesses
d’accés aux données n'ont cessé d’augmenter dé€Nbifipouce a quelques 100Ghit/polfcet de
10°Mbit.s* & quelques 1 Gbit'sespectivement [1]. Si l'accroissement des densigstockage est

maintenu a ce rythme, les technologies actuellegadmt bientdt leurs limites techniques et

physiques.
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I.1.i. Le dispositif d’écriture/lecture classique

capteur
magnéto-resistif t&te d'écriture

Figure 1-2 : Dispositif d’enregistrement magnétiqueclassique

Un dispositif d’enregistrement magnétique comprend téte de lecture/écriture et un milieu
d’enregistrement (média) (Figure 1-2), qui est cosd’'une couche magnétique dont I'aimantation
est orientée paralléle ou perpendiculaire au piladouche. L'information est stockée sous la éorm
de domaines magnétiques adjacents d’aimantatiopsséps. Les processus d'écriture et de lecture
sont réalisés au moyen d'un petit électroaimanir(pécriture) et d'un capteur magnéto-résistifypo
la lecture). L’ensemble écriture/lecture vole alques dizaines de nanométres (la hauteur de viol éta
d’environ 25nm en 1997 [2], elle est aujourd’hui Hdnm [3]) au dessus du disque magnétique en
rotation & des vitesses relativement importanteSodére de 10000-15000 tours/min. Les données

sont inscrites suivant des pistes concentriques.

(a) L’écriture

Courant d' écriture La téte d’eécriture comprend un circuit
magnétique présentant un enroulement
d’excitation autour d'un entrefer. La
composante longitudinale du champ de fuite
Champ de fuite___ générée au niveau de I'entrefer permet

d’orienter l'aimantation le long de la piste

magnétique, afin d’écrire I'information dans le

média (Figure 1-3). Le modéle établi par
Figure 1-3 : Schéma simplifié du processus d’écritte sur un média . .
longitudinal Karlqvist en 1954 permet de modéliser le

champ émis par une téte d'écriture longitudinale [2
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Téte d’écriture y=0.5

Yi x |

média g x

Figure 1-4 : Profil du champ magnétique longitudind crée au niveau du média par une téte d’écrituredngitudinale

D’aprés ce modéle, le champ longitudinal sera dmatuplus fort et localisé que la séparation
entre la téte et le média est faible (Figure I13#ns la course aux hautes densités de stockage, la
hauteur de vol est réduite de maniere a obtenibdesl'informations les plus petits possibles. in
R. Wood estime que pour atteindre le Thit/pSutes tétes d’écriture doivent voler & environ 6aen
la surface [4]. Dans le cas d'un média a aimamafgerpendiculaire, un champ magnétique
perpendiculaire au plan de la couche est génégde Id’'une téte monopolaire (voir Figure I-5), et
une couche douce a aimantation longitudinale é&gige sous la couche de stockage afin de canaliser

les lignes de champs [5],[6].
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Figure I-5 : Principe d’écriture sur un média a aimantation perpendiculaire

(b) La lecture

Le capteur magnéto-résistif est constitué de dewches ferromagnétiques, I'une piégée,
l'autre libre, séparées par une couche non magrétitiorsque les aimantations des couches
ferromagnétiques sont orientées en sens opposé [ganéme sens), la résistance du capteur prend
une valeur haute (basse). Le champ de fuite crémiverau d’'une transition entre deux domaines

d’aimantation du média induit une rotation de I'ammation de la couche libre du capteur magnéto-
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résistif et un changement de résistance. En camfligm longitudinale, le signal de lecture ne prend
alors des valeurs significatives que lorsque lgerapest situé au-dessus d’une transition entr& deu
domaines d’aimantations différentes (Figure I-6)lor8 qu’en configuration perpendiculaire,
I'aimantation du point mémoire est lue directeméutis dans les deux cas, la transition entre deux
domaines d’aimantations de méme sens est codé mé;, alors que celle entre deux domaines
d’aimantations opposées est codé par un 1.

l Courant de lecture T

| | contact
-
Couche piégée
7 ) Couche libre
Wt

Champ de fuite crée au

niveau de la transition T /\

Figure 1-6 : schéma simplifié du processus de leate

La plus grande part du bruit a la lecture vientbduit induit par le média lui-méme, appelé
aussi bruit de transition, lié a la nature polyeti;ie de la couche.

I.1.ii. Le média d’enregistrement

04um

Figure I-7 :Média longitudinal Figure 1-8:Images MFM d'une transition entre deux
domaines daimantations différentes d'un média
longitudinal. A gauche, les grains magnétiques sorglus
gros et la transition est plus rugueuse

Le support d’enregistrement en lui méme est cargstitun ensemble de couches, dans lequel
la fonction de stockage est assurée par un altreggnétique polycristallin a base de Cobalt dépaosé e
film mince. Un point mémoire (bit) est défini pan domaine d’aimantation (Figure 1-7). Celui-ci se

compose d’'un ensemble de grains magnétiques coppfémteraction d’échange et par interaction
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dipolaire et aimantés en moyenne dans la mémetidine®our réduire la taille des points mémoires et
ainsi augmenter les capacités de stockage, unircedanbre de parameétres doivent étre considérés

afin de ne pas dégrader le rapport signal sur beulecture.

(a) Rapport signal sur bruit de transition

Le rapport signal sur bruit de transition peugé&icrit de la maniére suivante :

_ 96PW50B
1'[5a2|C

ou B est la largeur du big est le parametre de transitionRlk, est la largeur du signal de lecture

SNR @ [7],

d’une transition. Entre deux domaines d’aimantatiersens opposée il existe une zone de transition ou
I'aimantation est orientée selon des directionsrinédiaires. Le paramétre de transition reprédante
largeur de cette zone. D’autre part, le signal g&m&r une transition idéale est modélisé par une
lorentzienne dont la largeur a mi-hauteur B8, La longueur de corrélatiof, représente, comme
nous le verrons par la suite, la largeur sur ldgualtransition est dégradée, en raison des ittiers
d’échange. L'expression du rapport signal surthpeut-étre expliquée simplement en remarquant
que le bruit du média est di a des fluctuationgr@atation, présentes au niveau de la transition. E
absence de couplages d’échange entre les gramprd'ssion du rapport signal sur bruit du média
peut-étre simplifié et est donné en fonction du b de grains par bits , par:

SNR=10logN (2)
On estime généralement que pour garder un bon magigoal sur bruit, le nombre de grains par bits

doit étre maintenu a environ 100.

(b) Réduction de la taille des grains

La présence du rappoB/a dans la formule du rapport signal sur bruit morgreil est
nécessaire d’avoir un parametre de transition getiaint la taille des bits.

La transition entre deux domaines d’aimantationsogpes peut-étre décrite par le modele de
William-Comstock, qui suppose que l'aimantation dibadinale suit une loi en arc tangente en

fonction de la distance au centre de la trans[2pn
M) = 29T arctand) @
x)= - arc ang) (3

, OUMr est I'aimantation en champ nul @ta largeur de la transition ou paramétre de ttamsiCe
profil d’aimantation est formé par I'applicationudi champ d’écriture. En identifiant le gradient
d’aimantation crée par un champ d’écriture de Kaskjavec celui donné par la formulation de

William et Comstock, le parametre de transitiontpseécrire :

Mror
nH CQ

(4)

19



|. VERS LES ULTRAHAUTES DENSITES IENREGISTREMENT

, OUMr est I'aimantation rémanente du médigpaisseur de la couchieja hauteur de vol de la téte
d’écriture,Hc est le champ coercitif du média,@test le gradient d’aimantation. Dans ce modeéle le
média est considéré comme non granulaire, or ledriaex utilisés sont généralement polycristallin.
La transition suit généralement les joints de grale paramétre de transition peut alors étre donné

par :

, OUayc est le paramétre de transition calculé dans legfeode William-Comstock @ le diamétre
moyen des grains. Pour diminuer la largeur de itiansle champ coercitif du matériau doit donceétr

important, alors que I'épaisseur du film et laléadles grains doivent étre réduites (Figure [-8).

Figure 1-9: Modélisation de la transition entre
domaines par William et Comstock

(c) Réduction du couplage intergrains

La présence de la longueur de corrélation danertauiation du bruit s’explique par le fait
que le couplage des grains par échange peut dédeadlerme idéale de la transition entre deux
domaines d’aimantations inverses et causer de®lpgons entre les domaines d’aimantions. Des
observations par microscopie de Lorentz ont monué contrairement au modéle de William-
Comstock, la transition entre deux domaines d’atatéon opposée adopte une structure en zigzag
[9], afin de minimiser la densité de charges esidie champ de fuite. La Figure 1-10 illustre qu’en
présence d’'un couplage entre les grains, la forengahsition est déformée par rapport a la stractur
idéale [10] en I'absence de couplage. La longueucatrélation peut alors s’interpréter comme la

largeur moyenne sur laquelle la transition esta@@e [11] en raison des interactions d’échange.

20



I. VERS LES ULTRAHAUTES DENSITES IENREGISTREMENT

Figure 1-10 : Transitions simulées dans le cas (a) d’'un absence
de couplage d'échange et (b) dans le cas d'un coagé
d’échange inter-grains [9]
Donc, afin de conserver un bon rapport signal sur tuit & la lecture, la réduction de la

taille des points mémoires exige la diminution dealtaille des grains et du couplage inter-grain

(d) Limite superparamagnétique

En présence de couplages entre grains faiblesguersa taille des grains magnétiques
diminue, l'aimantation de ceux-ci peut devenir dfde sous l'effet de I'agitation thermique a
température ambiante. Ce phénoméne est connuesoos de limite superparamagnétique. En effet,
si on considere un grain ferromagnétique possédantixe d’'anisotropie, il existe deux états
d’aimantation stables, correspondant aux deux t@tiems possibles de I'aimantation suivant cet axe
[12],[13],[14]. La barriere d'énergie séparant aeux états d’aimantation est proportionnelle au
produit KV, ou K est la constante d’anisotropie \étest le volume du grain. Lorsque le volume du
grain diminue, la barriére d’énergie est réduiteeajrain peut passer d’'un état d’aimantation atta
sous l'effet de l'agitation thermique ambiante. jababilité de transition étant proportionnelle a
exp%), la durée de vie d’'un état d’aimantation est denpér t =1, exp%), ou 1p est de

B B

'ordre de 0,1 & 1ns. Pour garantir la stabilitél'addormation sur une dizaine d’année, le rapport

KV A : L R . . " s :
T doit étre alors pris supérieur a 40. Afin de $aitie cette condition, tout en réduisant la taille
B

des grains, la constante d’anisotropie du matédiaiti étre accrue. Il est possible de trouver des
alliages possédant une forte anisotropie et dortilee des grains peut étre réduite jusqu'a 2-3
nanometres, c'est le cas par exemple des alliagesriétalliqgues tétragonaux L10 comme le FePt
[15], ou des alliages terres-rares métaux de tiansicomme le Cgm [15]. Néanmoins,
'augmentation de I'anisotropie a pour conséqudimegmentation du champ coercitif du matériau,
proportionnel au rapport K/Ms, dds est I'aimantation a saturation létla constante d’anisotropie.
Ce champ coercitif peut alors devenir supérieuctsamp maximum généré par la téte d’écriture, lui
méme limité par I'aimantation a saturation des miat& constitutifs de la téte d’écriture.
Contrairement aux matériaux a aimantation planaite,l'effet du champ démagnétisant
augmente lorsque la taille des points mémoires mlimi celui-ci a un effet stabilisant sur les

matériaux a aimantation perpendiculaire. Les matéria aimantation perpendiculaire sont donc a
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priori plus adaptés aux stockage de données ahdtrte densité. Les densités limites sont en éféet

5 fois plus élevées sur média perpendiculaire quengdia longitudinal [8].

(e) Solution : médias discrets

Figure 1-11: Exemple de média discret perpendiculee, ou la couche
magnétique (ici multicouches Co/Pt) est déposée sdes plots submicroniques
de Silicium

Une autre alternative pour repousser la limite gugpramagnétique est d’utiliser des médias
discrets (réseaux de nanostructures). Dans un rdédieet, chaque motif est séparé physiquement de
ses voisins (par exemple au moyen d'une gravure)ceSmotif magnétique peut étre rendu
monodomaine en champ nul, il définit un point mémjl6],[17],[18],[19]. Les limites de la
structure forment alors des transitions netteseemds bits. Le bruit de transition est donc
considérablement réduit [20],[21], car il n'est pldégradé par la taille des grains, laquelle peat é
aussi grande que la dimension de la structure. Maihamp de retournement d’'un média discret est
plus important (jusqu'a 10 fois plus élevé [19])eqle champ coercitif de la couche continue
correspondante et peut également devenir supéiiecihamp maximum généré par la téte d'écriture.

D’autre part, pour manipuler un seul point mémoiltagtion du champ d’écriture doit étre
localisée au niveau d'une structure. La difficutét alors de positionner correctement la téte
d’écriture, lorsque les structures deviennent die taanometrique.

Il semble que les médias offrant la meilleure cépate stockage sont les médias discrets a
aimantation perpendiculaire [22],[23], car la liemisuperparamagnétique est repoussée grace a la
structuration et la configuration perpendiculairmimise I'effet du champ démagnétisant et stabilise
les domaines.

De nouvelles technologies doivent étre envisagées ipscrire I'information dans ce genre

de média.
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1.2 L’enregistrement magnétique thermiquement assisté
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Figure 1-12 : (a) Principe de I'écriture thermomagnétique : le matérau est échauffé localement a une température telbpie le champ
d’écriture est égal au champ coercitif. Le champ cercitif & 'ambiante est beaucoup plus élevé, leomes non chauffées ne sont pas
retournées. (b) Principe de I'enregistrement magnétoptique : un faisceau laser placé en face arrierechauffe localement une couche
magnétique, un champ magnétiqgue macroscopique egt@iqué simultanément pour retourner l'aimantation de la zone chauffée.

En remarquant que le champ coercitif d’'un matédécroit lorsque la température augmente,
I'écriture devient possible, sur des matériauxréefanisotropie ou sur des médias discrets, emuort
la zone inscriptible a une température telle quehlemp appliqué soit supérieur au champ coercitif a
cette température (Figure 1-12(a)). Cette techniegteappelée enregistrement thermiguement assisteé,

enregistrement thermomagnétique ou enregistrenybmide.

l.2.i. L’enregistrement magnéto-optique

Les premiéres techniques d’enregistrement magretitjilisant une assistance thermique ont
été les techniques magnéto-optiques. L'échaufferoematl est réalisé grace a une source laser d'un
cbté du disque en rotation pendant que de l'aubté an champ magnétigue macroscopique est
appliqué grace a une téte magnétique (Figure L2 lecture s’effectue a température ambiante,
en mesurant la rotation Kerr polaire ('aimantatimoduit une rotation du plan de polarisation de la
lumiére, dont le signe est directement relié aus séa I'aimantation du domaine [24]). D‘autres
techniques proposent une écriture magnéto-optigueeelecture magnétorésistive.

Les matériaux couramment utilisés sont les allisgasrphes terre rare-métaux de transitions

comme les alliages de TbFeCo [25]. lls possedert fonte anisotropie uniaxiale et leur champ
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coercitif décroit rapidement avec la température’@nule pour des températures peu élevées, de
I'ordre de 400-500K [26].

Les disques magnéto-optiques sont tres utilisésJaoon, dans les lecteurs de type
« Minidisc ». En dehors du Japon, les applicatipoar les lecteurs MO sont confinées dans des
niches comme la CAO et l'archivage de haute capacit

Les configurations actuelles d’enregistrement magogtique (Figure I-12(b)) ne permettent
pas d’atteindre de hautes densités de stockageffén la taille minimum des domaines inscrits est
limitée par la tache de diffraction du faisceawetagui est donnée par :

_ A
Ppor = 122& '

ou A est la longueur d’onde du faiscealOM est I'ouverture numérique de la lentille de fosation.
Pour réduire la taille des domaines, on peut pamgie :

e réduire la longueur d'ondg27].
Des DVD a stockage optique sur lesquels les dorpé@gent étre enregistrées avec un laser bleu sont
déja commercialisés par Sony, sous le format Bly-Ra offrent une capacité de stockage de 23.3
Go, et pourraient remplacer les disques magnéigiggs, qui dans la version la plus récente peuvent
stocker 9.1 Go. La combinaison de [l'utilisation m'laser bleu et d’'un stockage magnétique
permettrait de mettre a profit les points forts s deux technologies. En effet, le stockage
magnétique offre en plus d’'une moindre usure a l@mme, un temps d’acces plus rapide, 19 ms
contre 100ms pour les technologies CD et DVD

e ou augmenter I'ouverture numérique de la lentikefdcalisation
en utilisant par exemple des lentilles a immersiolide [28]. Celles-ci sont utilisées dans le dsfiio
développée par Terascorp et Seagate pour rédaitetision du spot laser en dessous de limite de

diffraction.

I.2.ii. Nouvelles techniques magnéto-optiques et limitatian

Pour écrire des domaines plus petits que le spet,ldintensité du champ magnétique est
modulée (techniqgue MFM : Magnetic Field Modulatioi@4],[28],[29]. Des domaines de @ua
peuvent étre obtenus avec une longueur d’onde @an68Il est aussi possible de combiner la
modulation de l'intensité du laser avec la modaolatiu champ magnétique (LP-MFM : laser pumped
magnetic field modulation), afin d’augmenter ladlétion. Des domaines aussi petits quauthlont
pu étre écrits.

D’autre part, de nouveaux médias ont été propagdesquels des points mémoire plus petits
que le spot laser peuvent étre écrits et lus. dbis’par exemple de médias a super résolution
magnétique (MSR) (Figure 1-13), ou la couche deulecest alliage GdFeCo, qui a la propriété de
posséder une température de transition au desslmqdelle le matériau passe d’'une anisotropie
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planaire a perpendiculaire. La couche mémoire est alliage de TbFeCo a aimantation
perpendiculaire. Lors de la phase de lecture untpunémoire est copié dans la couche de lecture

depuis la couche mémoire par couplage magnétique.

T=T,

ansition - @iMmantation perpendiculaire 6, = 0

Ttrs naition

Spot lase r\

couchede lecture ==l s T _* —p D copie

couche mémoire mm;rum ,r ‘l' 1 L T par

couplage magnétique
1
i

T<T,

transition

: aimantation planaire 6 = 0

1
1
1 . - - B
! <— Résolution des systémes classiques
1

1

1
:
i
%i !&Résolulion des systémes MSR

Figure 1-13 : Procédé de lecture dans un systeme NS

La technigue MAMMOS [26],[30] reprend le principe ta MSR, en rajoutant une couche
supplémentaire qui permettre d'étendre le domaiméalablement inscrit dans une couche

intermédiaire, afin d'augmenter la sensibilité deleture (Figure 1-14).

Tn-.un.ili- n

(intermédiaire)

transition
(lecture)

couche de lecture e e T e e )COUPFGQS

magnétique
couche intermédiaire e e f - = ) couplage

o magneétique
couche mémoire lf

Figure 1-14 : Procédé de lecture dans un systéme MAMOS

Cependant, le gain en capacité de stockage desfjetrement magnéto-optique n’est pas
suffisant (20 & 40 Gbit/pouteet son colit est encore trop élevé pour espénaplaeer les actuels
dispositifs de disque durs, dont les capacitéstdekage peuvent encore étre augmentée jusqu'a
100Ghit/poucépour les médias longitudina&t 500Gbit/poucepour les médias perpendiculaires)
avant d’atteindre la limite superparamagnétiqueurRmigmenter au dela les capacités de stockage ,
les techniques de haute résolution magnéto-optigusuffisent pas, I'extension spatiale des zones
chauffées doivent étre réduites. Seules les teabrigle champ proche permettent d’atteindre des
dimensions de I'ordre de 20nm. Des techniques d@gstrement magnéto-optique en champ proche,

utilisant une lentille & immersion solide, ont é&veloppé a IBM Almaden, ainsi qu’'a l'université
Carnegie Mellon et & Seagate.
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L’idée est ici de réduire la taille du spot laser & disque en utilisant un lentille & forte
ouverture numérique. Une lentille hémisphériqueraihdice de réfraction ( la lentille est en gé&iér
en diamant synthétique dont l'indice est de I'ordes 2) est placée entre le spot laser et la face
supérieure du disque (Figure I-15). L’échauffeméotal du disque s'effectue via les ondes
évanescentes sortant de la face plane de la éeitktension spatiale du chauffage par laser ptret
réduite par 2.

Incidence normale sur la lentille SIL

Indice de réfraction de la lentille STL: n o
—f A wm
Swiface du disque Diamétre du spot g

Figure 1-15 : Principe de génération d’'un champ prehe optique en utilisant une lentille & immersionaide

Module optique

Lentille SIL
Bobine
magneétique

Champ

«— évanescent

Hauteur de vol : 60mm

~a

Figure 1-16 : Principe du dispositif d’écriture assstée thermiquement en champ proche proposé par TaStor

Tableau I-1 : Comparaison des performances de I'egistrement magnéto-optique dans une configuratioclassique et en champ
proche et lorsqu’un laser bleu est utilisé

Magnéto-optique conventionnelle | Magnéto-optique echamp proche
Longueur d’onde 685 nm 410 nm (laser bleu) 685 nm 410 nm(laserbleu
Quverture numérique 0.65 0.7 0.65 0.33
Indice de réfraction de la SIL - - 2 3
Taille du spot laser 0.53um 0.29m 0.2um 0.0um
Densité de stockage maximum| 4Gb/poucé 13Gb/poucé 16Gb/pouce 238Gb/pouce
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Plusieurs groupes ont monté des dispositifs digeritassisté thermiquement utilisant une
lentille & immersion solide insérée dans une t&eridure magnétique, comme celui présenté Figure
I-16. Pour l'instant le colt de tels systéme resteore élevé et leur fiabilité reste a prouvertdite
minimum du spot laser obtenue avec cette techriipietableau ci-dessous) est de I'ordre de 70nm.
D’autres technigues de champ proche ou ['utilisatitautres médias pourraient permettre d’atteindre

des densités de stockage plus importantes.

1.3 L’enregistrement sous pointe

Les disques magnéto-optiques promettent des dsrEtétockage trés importantes. Mais ces
systémes consomment énormément énergie, des seslutie stockage performantes totalement
différentes doivent étre envisagées pour des sgstéminiatures, comme les montres ou les
téléphones.

Ainsi certains industriels étudient de nouveauxt&@yes de stockage, utilisant d'autres
techniques de champ proche sur des media qui n@kmnnécessairement magnétiques. IBM a été le
premier avec son projet MILLEPEDE a développer ygatésme d'écriture utilisant un réseau de
pointes AFM et un média de stockage constitué damehe de polymére.

Certaines de ces recherches sont restées a lI'échellaboratoire, d'autres comme le projet

Millipede d'IBM sont prétes a étre industrialisées.

[.3.i. Les techniques d’enregistrement sous pointes sur slienédias non
magnétiques

Des médias non magnétiques sont déja utiliséslpaiockage amovible de données, sur CD
ou DVD par exemple. L'information est stockée starsne de creux et de bosses dans un polymeére
(CD et DVD-ROM) ou sous forme de zone cristalliséeamorphe dans un matériau a changement de
phase (CD-RW, DVD-RAM). Dans les deux cas, undraint thermique est nécessaire pour inscrire

les données.

(a) Le champ proche optique

Lorsqu’une ouverture est tres petite devant laudewng d'onde de la lumiére utilisée, comme
une fibre optique étirée éclairée par une dioderJagne onde électromagnétique évanescente est
émise. Celle-ci a une extension spatiale radiakegicale de quelques dizaines de nanometres. En
placant un échantillon dans la zone ou l'onde ésegr@e est présente (a quelques dizaines de

nanometres de la surface), une trés faible résollditérale est obtenue.
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Figure 1-17 : Principe de formation de phase amorphs et cristallines dans un matériau & changement de
phase (températures et temps caractéristiques de ¢, Tes)

Le champ proche optique peut ainsi étre mis a tppofiir échauffer localement un matériau a
changement de phase et former une zone cristatlessée une matrice amorphe. L’enregistrement sur
matériau & changement de phase a l'aide d'un nuopss optique en champ proche (SNOM :
Scanning Near Field Optical Microscopy en anglaisjotamment été réalisé dans le Laboratoire de

Recherches Avancées d’Hitachi [32].
Diode laser/fibre

optique
Couverture
métallique SNOM
coeur

> Couches
diéléctriques

substrat

Couche amorphe—

Domaine cristallisé par chauffage ~ 200°C

Figure 1-18 : principe d'écriture sur un matériau a changement de phase avec un SNOM

Le principe de fonctionnement du stockage par chianggt de phase repose sur la propriété qu’ont
certains matériaux, appartenant au groupe desgdalioe, de passer de maniere réversible d'un état
amorphe vers un état cristallisé par action themmi@Figure [-17)[31]. Une couche de GeSbTe
amorphe est échauffée en champ proche optiqueré-lglB), lorsque la température est localement
supérieure a la température de transition vitrews® zone cristallisée est formée. La phase
cristallisée n'ayant pas le méme coefficient déerddn que la phase amorphe, la lecture des points
mémoires peut alors aussi étre réalisée a I'aidSMOM. La taille minimum des points mémoires
inscrits est de 60nm avec une impulsion de 7.3mVpudssance pendant 5ms [32]. Des densités de
I'ordre de 170Ghbit/poucepeuvent étre obtenues avec cette technique sorégia & changement de
phase. La limitation essentielle de cette technigsiequ’elle ne permet pas de travailler a fortes
puissances. Méme si I'écriture est possible, cacriatallisation intervient a des températures
comprises entre 140 et 200°C, I'amorphisation, ss€ite un passage par I'état liquide a des

températures supérieures a 600°C, suivi d’'une teerapide (voir Figure I-17). Or avec une puissance
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maximum de 'ordre de 7mW, la température attednteriveau de la couche de GeSbTe a été estimée
a 180°C environ. L'effacement d’un point mémoire pmorphisation demeure donc impossible avec
cette technique. D’autre part, la vitesse de lectaste faible de I'ordre de 10kbit[82], en raison de

la faible transmittance de la fibre optique. Larfedtion et I'intégration de nouvelles pointes dans
patin sur coussin d’air volant au dessus d'un disga rotation [34], ont permis d’atteindre des
vitesses de lecture, de 1.5Mbit.scomparables a celles des systémes magnéto-optiaete
résolution ( 3.3 Mbit$, 8Mbit.s-1). En revanche, la résolution en lectarété estimée a seulement
130nm.

Pour toutes ces raisons le groupe de S. Hosakéférrs'intéresser a I'enregistrement sous
pointe AFM par indentation d’'une couche de polyoadie [35],[36],[37]. Des creux de 10nm de
diamétre ont été formé par déformation plastiqueoll avec une force d’'appui sur la pointe de
I'ordre de 40nN. Des densités de 1.2 Thit/pSumeec une vitesse de lecture de 1.25Mbibst été

démontrées.

(b) La microscopie a force atomique

En microscopie a force atomique en mode contaet p@mte micronique, située au bout d’'un
levier en suspension, est maintenue au contacédeahtillon & sonder en régulant la force exercée
sur le levier. La zone de contact entre la pointééehantillon est alors de quelques dizaines.nm
Cette propriété peut étre utilisée pour échautfealement un échantillon, soit par effet Joule lleca

utilisant une pointe conductrice, soit par conduten utilisant une pointe chauffante.
% Ecriture thermoélectrique par effet Joule local

Ecriture: échauffement par effet Joule local

Carbone 2nm

T

Ge,Sb,Te; 30nm —*

—r
Carbone dopé B 10nm

Substrat Si A

Domaine cristallisé par chauffage

Lecture : variations locales de résistance

Figure 1-19 : Principe de I'écriture et de la lectue électriques sous pointe d’'un média a changemedé phase

Cette technique a montré des résultats trés prearstpour I'enregistrement sur des médias a
changement de phase [38],[39]. Lors de la phasaitliée (Figure 1-19), une différence de potentiel
est appliquée entre la pointe conductrice et I'étihan, provoquant le passage d’'un courant au sein

du matériau. Celui-ci est alors échauffé par effetile local. Si la température atteinte est
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suffisamment élevée (150°C) avec une durée d'ébbmeht suffisamment longue (50ns), la
cristallisation locale du matériau peut avoir likes phases amorphes et cristallisées possédant des
résistivités tres différentes [40],[41], la mesdes variations locales de résistance permet déekre
points mémoires inscrits. « L'auto-localisation e kEnergie déposée a permis d’obtenir des points
meémoires aussi petits que 15nm [39] (lorsque learduraverse I'échantillon, la couche de GeSbTe
est échauffée progressivement et sa résistiviténdenau fur et a mesure gu’une phase cristallisée e
formée. Comme le courant reste concentré dansatesszle faibles résistivités, I'’échauffement par
effet Joule reste localisé sous la pointe [42]).UWes grosses difficultés de cette méthode est
I'obtention d’'un contact électrique pointe/échdatilreproductible. Ainsi une couche de protection e
une contre-électrode ont di étre ajoutées pouerédiendommager la couche de stockage et limiter le
courant injecté. Ces efforts ont permis d’atteingne densité de 1Thit/polfcee taux de transfert est
cependant encore trés lent, un point mémoire esffenécrit en fuis. Mais l'utilisation d’'un réseau de
pointes, comme pour le systéeme Millipede décritlessous permettrait d’écrire plusieurs points
mémoires silmutanément et donc d’augmenter fortérneetaux de transfert. Enfin, comme pour le
SNOM Tl'effacement est impossible, car I'élévatiom ®mpérature nécessaire a I'amorphisation ne

peut étre atteinte.

< Ecriture thermomécanique par conduction

Cette technique a été développée par IBM pour é@irlire des zones indentées sur un
polymére [43] en placant une pointe chaude au cbnta

Cette pointe est située a I'extrémité d'un leviengtitué de deux bras. Les bras du levier en
silicium sont fortement dopés, alors que I'extrérdu levier ou se trouve la pointe est peu dopée,
formant ainsi une zone plus résistive. La chalaodpite par effet Joule est donc concentrée dans

cette zone, la pointe est ensuite échauffée patumion.

wlp Scan dirsction

Lo resistive
loop

Resislive healér

Polyrmer
doubile fayear

51 Sytastrats

50 nm PMMA 7D nm cross-linked
meadium taver  SU-8 under [ayer

Figure 1-20 : Principe de I'écriture thermomécanique - Température d’écriture : 400°C

Pendant la phase d’écriture (Figure 1-20), desgautie tension|® avec une période de |5

sont appliqués entre les bras du levier, la tentpérade la pointe est de l'ordre de 400°C.

30



I. VERS LES ULTRAHAUTES DENSITES IENREGISTREMENT

L’échauffement local produit par conduction avepdénte, provoque un ramollissement du polymeére

et par action conjuguée de la force d’appui unxcesi indenté dans le polymére.

- Scan direction

Sensing
currant

S0 nm P

FPolymer i medium ayer

double layer
0 nm crossnked

’ 508 under layer
Less coaling by substrate Maorg cooling by subsirate

=TY =R\
ARIR ~ 10°% per nm

Figure 1-21 : Principe de la lecture thermique - Tenpérature de lecture : 350°C

A la lecture (Figure 1-21), la variation de la stance du levier en fonction de la température
est utilisée pour mesurer les transferts thermigurese la pointe et I'extérieur et ainsi déteces |
points mémoires. La pointe est échauffée a une deatyre inférieure a la température d'écriture
(environ 350°C), et est maintenue en contact deulface. Lorsqu’elle passe dans un creux, la
puissance dissipée est plus importante car lacida contact entre la pointe et I'échantillonphss

grande, sa température diminue , donc la résistanss.

L’observation de la topographie des points mémaimssrits met en évidence la formation
d’un bourrelet autour de l'indentation. Pour effalgepoint mémoire, il suffit d’échauffer le boulee
pour le ramollir et ainsi recouvrir I'indentationoigine. De ce fait, les phases d'écriture et
d’effacement ne se distinguent que par une vanatiopas des indentations.

Comme dans le cas de I'écriture par effet joulalide temps d’'écriture est lent car limité par
le temps de diffusion thermique et par la fréqueteeésonance du levier. Pour augmenter le taux de
transfert, la solution proposée par IBM, dans sajep Millipede [44], est d'utiliser une matrice de
pointes. La déflexion et la température de chaquiel peuvent étre contrélées indépendamment par
application d’'un courant. Plusieurs points mémoisest donc étre écris en parallele. Le média
d’enregistrement est ensuite déplacé a l'aide d@assictionneurs (voir Figure 1-22). Il a ainsi été
démontré que si la vitesse de transfert des dorpaelevier est de 1kbits'scelle d’'une matrice de
32 par 32 pointes est de 32 kbif44]. Cependant le taux de transfert global n'est fimité par le
procédé d'écriture/lecture mais par le taux auglesl données peuvent étre transférées par
I'électronique de commande. D’importants efforts été effectués pour améliorer le mécanisme de

commande du réseau de pointes et de déplacememtdia [46]. Dernierement sur un site internet de

31



|. VERS LES ULTRAHAUTES DENSITES IENREGISTREMENT

veille technologique paraissait 'annonce d’un talextransfert de 800Gbit.sobtenu & I'aide d’'un
réseau de 64 par 64 pointes [3].

Des points mémoires de 40 nanométres espacés deniQ été realisés a I'aide d’'un réseau
de 32 par 32 pointes, formant une mémoire de 5a8@bucé[44]. Cette résolution a été obtenue
principalement en optimisant le média pour limigepénétration de la pointe dans le polymére :

- en réduisant la couche de polymére

- par I'utilisation un substrat de silicium qui @ la fois le rdle de puit thermique, car bon
conducteur thermique, et de couche d’'arrét, candma plus dur que le polymere

- en ajoutant une fine couche de résine pour lintiiteure de la pointe

Cantilever array on CMOS chip

Storage medium on
MEMS scanner

Figure 1-22 : Principe du dispositif Millipede, le média d’enregistrement est déplacé sous un réseae dointes chauffantes a I'aide de
microactioneurs

Des tests d’erreur a I'écriture ont été réalisé 08Gbit/poucé 641 Gbit/poucket 1.02
Thit/poucé, pour des tailles de points mémoires de respentne 23,18 et 14nm. Le taux d’erreur
est de I'ordre de TOmais la qualité des indentations formées se déeétbrsque la densité augmente
[45].

(c) Conclusion et limitations des techniques micropsreaxistantes sur média non
magneétiques

. En ce qui concerne les médias a changement de,phasae technique ne permet
encore d'effectuer une procédure d’effacement. Remipolyméres, I'écriture s’effectuant par contact
mécanique, le média peut étre endommagé au boutcditain nombre de cycles.

. concernant les techniques d’écriture, toutes obérthde bons résultats en terme de
densité, grace a un travail combiné sur le médisuetle systeme micropointe. Seule la technique
SNOM, semble un peu moins performante, car limetééerme de densité.

D’autre part, pour étre une bonne alternative aisxésnes actuels d’enregistrement, les mémoires
doivent avoir des temps d’acces et de transferpenatles a ceux des disques durs conventionnels (1

Gbhit.s%). Or la vitesse de déplacement d’une pointe AFMigstée par sa fréquence de résonance a
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quelques Mbit/s. L’écriture en paralléle de plussecentaines de points mémoires a I'aide d’un ésea
de pointes comme le propose IBM dans son projetgdide, constitue donc une bonne solution pour

augmenter les vitesses d’acces.

Tableau I-2 : Comparaison des performances des tecigues de micro-pointes existantes et de I'enregistment magnétique classique

Technique Enregistrement Optique en champ| Effet Joule local| Thermomécanique
d’enregistrement | magnétique classique proche (SNOM) (AFM) (AFM)

Média magnétique Changement de phgse  Changement de phasenge@kat de phase
Densite 100 Gbit/pouceé 170Gbit/ichR 1Thit/poucd 1Thit/poucd

d’enregistrement

1kbit.s* (par pointe)

. , A\ sl P | . o1 )
Vitesse d'accés 1Gbit.s 1.5Mbit.s” (par pointe)) 1Mbit.s™ (par pointe) 800Gbit/s! (Millipede)

Ecriture unique Ecriture unique Usure a long &rm|

[.3.ii. Solution proposée

L'objectif de cette thése a donc été de démontepdssibilité d’utiliser une technique
d’assistance thermique sous pointe AFM chauffatyee( Millipede) pour I'enregistrement sur des
médias magnétiques discrets.

La solution que nous proposons permet de combinees$ performances de l'assistance
thermique sous pointe (dont le taux de transfert pg étre amélioré en parallélisant), aux
qualités intrinséques aux supports magnétiques quiermettent d’effectuer un nombre de cycles
écriture/lecture infini et sur lesquels la limite siperparamagnétique est repoussée par

discrétisation du média.

P U
U I U

Plots de 5i  [Dépdt magnetique

Figure |-23: Solution proposée : Ecriture thermomanétique sous pointe chauffante sur un média
magnétique discret
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Conclusion :

Comme nous avons pu le constater dans ce paragtephiéére déterminant pour réaliser une
technique d’enregistrement assisté thermiquementeéficacité et la localisation du chauffage et
donc important de connaitre le mécanisme des weasthermiques en champ proche, afin de
comprendre dans quelles conditions ils produisantéohauffement local suffisant. Nous allons
décrire dans le prochain chapitre quelques éléntienta théorie des transferts thermiques et mettron

en évidence les mécanismes particuliers qui pewamdraitre dans notre dispositif.
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IL. THEORIE DES TRANSFERTS THERMIQUES EN CHAMP PROCHE

I ntroduction :

Dans un dispositif d’écriture thermomagnétique sonisite, les transferts thermiques mis en jeu
interviennent a des échelles nanométriques. Os @iogensions, la description classique des traissfier
chaleur n’est plus valide.

Aprés un bref rappel des notions d’équilibre etatapérature, nous décrirons les différents types
de transferts thermiques intervenant dans notggosditf ainsi que leurs valeurs en champ prochausNo
verrons aussi qu'aux petites dimensions, les cdidlés thermiques sont parfois plus faibles de

plusieurs ordres de grandeur par rapport a celle diatériau massif.

II.1  Rappels sur I"équilibre et les échanges thermiques

Dans la description des différents phénoménes diégdn thermique qui va suivre, nous allons
utiliser certains termes dont il est utile de rdepka définition précise.

Ainsi la température d’'un corps n'est pas toujoaisee a définir, en particulier lorsque I'on
s'intéresse a des systémes hors équilibre ou dsndimensions sont petites devant certaines lomgueu
caractéristigues. Une des conditions de I'« égudlithermique » entre deux corps est par exemple
« 'égalité de leurs températures ». Comme leseaugrandeurs d'état macroscopiques utilisées en
thermodynamique, la température n'est définie er manséquent n'existe qu'a I'équilibre
thermodynamique (état macroscopique particulien dysteme thermodynamique isolé). Afin d'établir
les conditions d'existence de certaines grandecospyme la température et donner d'éventuelles
extensions des définitions a des cas particuliengs allons donc essayer de préciser les diffétentses.

(a) Qu’'est ce qu’un systéme thermodynamique isolé ?

Un systeme thermodynamique isolé est un volume&aten’espace contenant un nombre fini de
particules. Une particule est la plus petite udé#ématiére dont la structure n'est pas modifiéeaus de
I'évolution du systéme. L’énergie interne du systeest alors définie comme la somme des énergies

cinétiques des particules et de leurs énergietedintions.

(b) Comment définit-on I'état d’équilibre d’'un systefhe

« On définit ici I'état d’équilibre comme I'étatanroscopique d’'un systéme isolé qui est
automatiquement atteint aprés un temps suffisamriwemg, de telle sorte que les grandeurs d'état
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macroscopiques ne varient plus en fonction du tesfpg. L'état macroscopique du systéme est alors
caractérisé par I'entropie. Si W désigne le nomtiggats microscopiques du systéme, c'est a dire le
nombre d’'états d’énergétiques que peuvent occeggrdrticules élémentaires du systéme, I'entrogie S
systeme est donnée par :

S=ksIn(W) (),
aveckg la constante de Boltzmann.

L'état d’équilibre du systéme est alors I'état ptaauel I'entropie est maximum.

(c) Quelle est la définition exacte de la température ?

La température d’'un systéme a I'équilibre thermadgigue est donnée explicitement par :

1_0S
T‘au)V,N @

ou U, V, Nsont respectivement I'énergie interne, le voluiie @ombre de particules du systeme.
D’aprés ces premiéres définitions, les notions uildre et de température n’existent que
lorsqu’une moyenne statistique ou d’ensemble peatddlculée, c’'est a dire lorsqu’un grand nomhee d

particules ou d’échantillons peuvent étre consgléré

(d) Comment décrire les situations hors équilibre ?

Pour Iinstant, nous n'avons fait que donner uniéndién purement statistique de la température
pour un systéme isolé a I'équilibre thermodynamiddeus aimerions désormais décrire I'évolution de
deux systémes chacun initialement a I'équilibrertigue a des températures différentes et mis etacon
a un instant. Ces deux systemes forment deux sous-systemesykteme isolé global. lls vont échanger
de I'énergie jusqu'a ce que le systéme total ateign état d’équilibre thermodynamique, que I'on
nommeéquilibre global. La température et la pression sont alors les m§ragout.

Si I'on peut diviser le systéme global en petitsisssystéemes contenant un grand nombre de
particules, chacun dans un état proche de I'égailibn parle alors dguilibre thermodynamique local.

Des grandeurs d’états thermodynamique locales (@ramtempérature) peuvent étre définies pour
chacun de ces sous-systemes. Les différences ge@itature, pression et potentiel chimique entrainent
des flux thermiques et de particules, qui tendehbrogénéiser ces grandeurs et entrainent le system
total, si il est isolé, vers un état d’équilibrelggl.

Nous comprenons donc que dans le cadre d’échangesitjues aux courtes échelles, non seulement
les lois macroscopiques décrivant ces phénomeénegepk étre modifiées, mais également que la
définition méme de la température peut aussi &neise en cause. Cahill [54] propose de nouvelles

définitions de la température, dans le cas d'ungclte mince de semiconducteur par exemple. Une
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température effective est établie a partir de tésulde simulations de dynamique moléculaire, pour
lesquelles la vitesse et la position des atomes coulées a chaque instant. Si I'évolution deqclea
atome est observée sur une période de temps sofffisat longue, I'ensemble formé par I'atome vu a des
instants différents peut étre considéré comme urs-sgsteme virtuel possédant un grand nombre
d’atomes en équilibre local avec I'ensemble dereauitomes de la couche. Une nouvelle définitiotade
température peut étre établie, ou cette fois laamog n’est pas effectuée sur le nombre de parsicois

sur le temps. Ainsi, si I'on définif; la température de I'atome en effectuant une moyenne temporelle
des énergies cinétiques de chaque atome, on paet éc

1 5\ _3
<Emvi >t = 2kBTi 3)

Dans le cas de phonons, c’est a dire d’'une vibratalective d’atomes, on peut écrire a l'aide de
la mécanique quantique :

15\ 1 : 2
<Emvi >t " 4N %%QK(Q) * ol D @

e

ou (m(d) est la fréquence du phonon de vecteur d’ofjdet de polarisatiod.

Il est donc possible pour certains cas particalae définir des états d'équilibre locaux
entre sous systémes et parfois de donner de neswadfinitions de la température, par exemple dear

systemes avec peu de particules, mais avec un @oipservation suffisamment long.

I1.2  Les différents types de transfert thermiques en champ proche : théories et
modélisations existantes

[1.2.i. Différents types de transferts thermiques pouvantritervenir dans notre
systéeme

Notre systéme est composé d’'une pointe AFM chatgfeh d’'un échantillon qui doit étre échauffé
localement a 400K-450K (nous verrons dans la syt cette élévation de température est nécessaire
pour retourner I'aimantation de la couche magnétiqul’aide d’un champ magnétique relativement
faible). Pour transférer la chaleur de la pointesvW@&chantillon, plusieurs modes d’échanges thgues

peuvent intervenir :

s Enl'absence de contact (Figure Il-1) :

Un transfert convectif et conductif par I'interméile des molécules de gaz environnantes.
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Un transfert radiatif : le rayonnement électromadignie émis par la pointe chaude peut étre
absorbée par la couche magnétique

Fointe chaude & températare —_—

T Rayorntiem ent
Elevée

Cotrrection
é § Conductio 1" air

E chantillon —_—

Figure 11-1: Différents modes de transfert thermique en I'absence de contact

Conduction

convecton rayonnement

Conduction liquide-solide
Conduction solide-solide

Figure 11-2 : Différents modes de transfert thermique lorsque la pointe chaude est en
contact avec I'échantillon

« Au contact (Figure II-2):

Un transfert par conduction solide-solide entrgpdénte et I'échantillon et par conduction liquide-
solide a travers le ménisque d’eau qui peut sedosuus la pointe.

Les lois habituellement utilisées pour décrire diéf@rents types de transfert thermiques ne sost pa
toujours bien adaptées a notre systeme. Ainsiglerdes dimensions ou les temps caractéristiques du
systeme deviennent comparables au temps et auwwudarg caractéristiques du transfert thermique
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considéré (le temps de collision et le libre parsouoyen des molécules dans le cas de la condyzdion

un fluide, le temps de relaxation et le libre parsomoyen des phonons dans le cas de la conduction
thermique par un solide, la longueur d’onde dansae du transfert radiatif), les lois macroscopgque
régissant les transferts de chaleur ne sont pllislesa Les phénomenes intervenant & I'échelle
microscopique ou nanometrique doivent étre étualidsd’établir de nouvelles équations et de nowgell

constantes d’échange thermique.

[I.2.ii. Transfert conducto-convectif par un fluide

(a) Lois macroscopiques régissant le transfert thermigar un fluide-loi de Fourier

Classiquement, on parle généralement de flux cdoekanvectif pour décrire les échanges
thermiques entre une paroi solide et un fluide p@ut distinguer deux régimes suivant que I'on sel
prés ou loin de la paroi (Figure 11-3).

= Pres de la paroi:

Dans une certaine couche limite, il n'y a pas fpansde masse, le transfert y est purement
conductif. L'énergie est transférée d’'une moléallefluide a I'autre par collisions successives. [iDés
la loi de Fourier, le flux thermique conductif @sbportionnel au gradient de température dans Uahm
limite [47][48]:

o= k % (5)
ouk: est la conductivité thermique du fluide.
= Loin de la paroi :

Des transports de masse interviennent, et I'onatoibute rigueur prendre en compte a la fois les
phénoménes conductifs et convectifs. Mais le texhgfar conduction est négligeable devant le teahsf
par convection et le flux conducto-convectif s'éaiors pour des différences de températures datre
paroi et le fluide faibles [47],[48]:

Q.. =h(T,-T,) (6)
ou Tp est la température de la pard}, la température du fluide loin de la paroitete coefficient
d’échange convectif. Ce coefficient dépend de tareadu fluide, de la température de la paroi,yghet
de mouvement dans le fluide (laminaire ou turbylente la vitesse des molécules.

Lorsque I'on se place dans la couche limite, pee$adparoi, a une distance petite devant le libre
parcours moyen des molécules du fluide, cellesHaissent peu ou pas de collisions entre ellesolLdd
Fourier n'est alors plus applicable a cette écHéligure 11-4). Le régime devient balistique etransfert

d’énergie ne s’effectue que par collisions des mdés avec les deux parois.
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T,=320K
B =k E | | | |
€ fax FRHRIDTS Voldae Vot s te e
. & =HKT -T
Transfert convectif ¥ Pec 7T, -Tg) v _ _ 2
e, A# ., =}(T;- T,)= 200W.m
mouvement du fluide
b oo -NT,-Tot h=10 WK _
pou lair en cotrrection naturelle
¢C=_kf% A 4 A Al 4 Conche linite
T,=00K Transfert par conduction

Figure 11-3 : :Echange thermique entre deux surfacs par transfert conducto-convectif. Le coefficientle
transfert par convection naturel est pris égal & 10/.K %, il s’agit d’un ordre de grandeur valable lorsquela
température de la surface est proche de la tempénate ambiante.

(b) Equation de Boltzmann - régime classique

Pour comprendre les limites de la Loi de Fouriedéftnir le régime balistique, il faut tout d’abord
revenir & I'équation de Boltzmann qui permet deridédes phénoménes de transport hors équilibre
thermodynamique. Ici le gaz est supposé monoat@micpnstitué dé&l molécules de masse, dilué (la
distance moyenne entre particules est grande ddagmbrtée du potentiel d'interaction) et classique
Chaque atome peut donc étre considéré comme utieuparclassique, de position et de vitesse bien
définie. Les propriétés du gaz peuvent donc étitdé a 'aide de la fonction de distribution aeun
particule f(t,v,t) définie par :

dn(t, v, t) = (¥, v, t)d3rd3v (7)
ol dn est le nombre moyen de particule ayant, a l'itstame positionf dans & et une vitess& dans

d®v. Le flux conductif, qui correspond au transpo#ériérgie cinétique a travers un élément de surf&ce d

de normalé peut alors s'écrire [47] :
(7,0 = Em(v-ﬁ)zf(*r,v, 1)V - v).Ad%v (8),

ou V est la vitesse moyenne des particules :

co_1
)

etnle nombre moyen de particules par unité de volauegointT et a I'instant.

jf(?, v,0vdv (@)

N 1) = jf(*r,v, Hd3v (10),

Lorsque le gaz est a I'équilibre thermodynamique fdnction de distribution peut étre obtenue
simplement a 'aide de la physique statistiqueéEtivant que le gaz est en équilibre avec un thstrané

températurd, on obtient alors que [47],[49]:
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2

mv
oK T) (11),

3
m 3

f9 =n( 2 exp(

ZKBTT[) B

oun est le nombre de molécules par unité de volume.
Cette fonction est aussi connue sous le nom detdison de Maxwell-Boltzmann. Si I'on introduit tte
distribution dans les expressions (8) et (9) ,llx et la vitesse moyenne s’annulent (ce qui semble
logique puisque ces deux grandeurs décrivent testisins de transport, donc hors équilibre).

Lorsque les particules sont sans interactions elfadrisence de champ de force extérieur, la
fonction de distribution suit I'équation d’évoluticuivante, appelée équation de Boltzmann[47]..[49]

g—i +v.grad(f), =0 (12).

En réalité, les particules subissent des collisantse elles, qui ont pour effet de changer brotels leur

état. Un terme de collision, appelé aussi intégtaleollision, est ajoutée a I'équation (8) [44R]:

of . of
E+v.grad(f)? - E)cou

Or les collisions permettant I'’échange d'énergigreetes particules a I'intérieur des sous-systérakas

(13)

tendent a réduire les écarts locaux de tempérdilles sont donc responsables du retour & un Bepuili
local du systéme, au bout d’un certain tempappelé temps de relaxation et qui représente keussnps
moyen entre deux collisions. En utilisant I'approgtion du temps de relaxation, le terme de cotiisio
s’écrit sous la forme [47], [49] :

of _ _f -f©
ot coll T

ou f? représente une fonction de distribution dans um é#quilibre thermodynamique local. Par

( (14),

analogie avec la distribution a I'’équilibre gIobsiI,n(T,t),T(T,t),V("r,t)eﬁ représentent respectivement

la densité locale, la température locale, la védesale et la vitesse moyenne, nous pouvons enedon
une expression explicite.

- m 3 m(v - v)?

O 30920000 (e .)° exp(-ﬁ) (15)

Introduisons les grandeurs caractéristiqgues dwesystdans I'équation (13) : la tailledu systeme, le

temps d'observation du systerfle v la vitesse moyenne des particules, et des vasiauanensionnées

*

t =—. 171 =

(
< <

, V. =—, on obtient alors:

t
61
cof  vie ot

——+—V = =-(f-fO) (16
oot L of ( ) 19
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En régime stationnaire, il apparait un nombre d¢éarmtique, appelé nombre de Knudsen

v . : ; . . .
K, :f :%, ou/ est le libre parcours moyen des molécules. De mgme un systeme homogéne, on

peut poseK == % Ce nombre gouverne la nature du transport.

PourK, <<1, le régime est dit collisionnel. En régime statianmacela signifie que le libre parcours
moyen est petit devant la taille du systéme. Letiqudes subissent un grand nombre de collisiorsn
ce régime, I'état du systéme est proche d’'un ééauilibre thermodynamique local, la loi de Fourétr
les autres lois macroscopiques gouvernant les faidgssde chaleur sont applicables. En effet, pour
résoudre I'équation de Boltzmann, la fonction dstribution est écrite comme une perturbation de la
fonction de distribution d'équilibre local au premiordre en K La résolution de I'équation de

Boltzmann conduit a la démonstration de la loi dairfer et a I'expression du flux conductif sous la

forme ;
5 nkBTT oT
=-= —(17).
e 2 m or 7
nk_ Tt

B

La conductivité thermique s'écrit doh@% ou k :%Cvﬂ, avecC la chaleur spécifiquey la

vitesse moyenne des particuleg & libre parcours moyen.

(c) Equation de Boltzmann-régime balistique

PourK,>>1, le régime est dit raréfié ou balistique. Il capend & des systemes dont la taille est
petite devant le libre parcours moyen des molécuaesdont la durée d’'observation est petite delant
temps de relaxation. Pour I'azote, dans les camditinormales de pression et de température, ke libr
parcours moyen est de I'ordre de 40nm, tandis gtenhps de collision est de 1ns [47]. Dans ce régim
n'y a quasiment aucune collision entre particulegerme de collision a donc trés peu d’influeneas
I’équation de Boltzmann, et la méthode perturbatiest plus justifiée pour la résoudre. D'aprées le
paragraphe introductif, il est de plus impossib&e d&finir une température et donc un gradient de
température entre les deux parois, car étant dienpéu de particules et I'absence de collisionsuau

état d’équilibre local ne peut exister.

< Flux balistique échangé entre deux surfaces planes

Considérons, deux parois solides aux tempéraiyresT,, séparées d’'une distance inférieure au libre
parcours moyen du gaz (Figure ll-4). Celles-ci fenindeux réservoirs de températures qui vont teut d

méme échanger de I'énergie via les molécules de @aizcelles-ci ne subissent aucune collision entre
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elles mais avec chacune des parois. Les moléceleant de la paroi 2 et arrivant sur la paroi 1, ont
nécessairement subit une collision avec la pafs6R Si le temps d’observation est suffisammenmiglo
chague molécule aura fait un grand nombre d'aléénetours entre les deux parois. Il est alorsipless
d’effectuer une moyenne sur un grand nombre d'édlwans. Il suffit pour cela d’observer le flux de
molécules sur un temps long devant le temps sépdean collisions successives sur une méme paroi :

= 2—d (18)

ou d est la distance entre les deux surfaces @t ) la vitesse moyenne des molécules. Si la

distance entre les deux parois est de 10nm, lesemipe deux collisions & température ambiantdast
de l'ordre de 20ps. Pour des temps long devant, 20mes température peut étre définie pour le flux de
molécules provenant de la paroi 1. D'autre partdiEmiéres collisions subies par ces moléculesssé
avec la paroi 1. Le flux de molécules peut étresiré comme en équilibre thermique avec la parbhi 1
peut étre décrit par la fonction de distributiotiéguilibre thermodynamique a la températdre(voir
expression (11)) :

V2
2k 5Ty

f *=Aexp(- ) (19)

De méme, pour les particules, allant de la parar2 la paroi 1 :
V2

2kT

f™ =Bexp(- ) (20)

Si n est la densité totale de particules et si le flaxmasse est nul, alors les constaAtet B peuvent

s'écrire[47]:

N - I L
ﬁ+\/?2(szTl)ZetB‘Z”\/Tj+\/?2(zrn<BT2)2 1)

En écrivant que @ j—mvzf vd3v + jlmvzf'vdg’v (22), une expression simple du flux

A=2n

conductif balistique peut étre obtenue.

Dans le cas ddeux plans semi-infinison a :

\/F 3
D= \/— \/7 F(ZkB)z(Tl-TZ) (23) [47]

Pour T;=320K et T,=300K, une densité=2,5.1°m™ (qui correspond & des conditions normales de

température et de pression pour l'azotewe®,3.10°° kg, le flux conductif en régime balistique est de

I'ordre de®cpy = 2.10 W.m™ (Figure 11-4), alors que le flux conducto-convectif estdg, = 200W.m?
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(Figure 11-3). Du fait de I'absence de collisiongrermolécules, donc sans pertes d'énergie entrageles
surfaces, le flux thermique échangé en régimethplis est donc de 4 ordres de grandeur plus impiorta

gue celui échangé en régime convectif.

T,=320K

|

2

i dn, = Lexpl-—F)
D=1lpm 1 kT Ab =k (T -T.)=210%Wm?
P . E'l b~ Mpatl - T,

T
d:ﬂ2 = Bexp(- —szTg:I T

I
T=300K

Figure 1I-4 : Echange thermique entre deux surfacegar transfert balistique

«  Flux balistique échangé entre un élément cylindrige et une surface plane

Calculons le flux balistique pour un systéme modaieche de notre probléme. Un élément

R chauffant cylindrique & 1000 K est placé a 10nméd’u

—»

surface plane, initialement a 300 K. Le gaz envieot

Elément chanffant est l'azote. La Formule (23) a été obtenue pouxdeu

T, surfaces planes, par intégration sur toutes lestifins

a de vitesse. Or, ici toutes les molécules provemmt

d<lp.m I'’élément chauffant n’arriveront pas sur la surface

plane, celles pour lesquelles la vitesse a unectibire

T,=300K faisant un angle important par rapport a la normale
. ) . o vont sortir du volume de gaz sous la téte et sdéeg
Figure 1I-5 :Schéma d’'une téte chauffante cylindrique au

dessus d’une surface plane a une distance inférieuau libre collisions avec les molécules extérieures. Le flux
parcours moyen du gaz )
balistique échangé dépend donc nécessairement de

I'angle solide sous le quel est vu I'élément chantffdepuis la surface plane. D’autre part, le chdmp

pression du gaz entre la téte chauffante et laaserplane peut s'écrireP = nkB /TlT2 [53]. Par

identification avec la formule (23), on remarque de flux balistique est directement proportionada
pression. Finalement, on a :

R -
P r'd? dr do
q)cbalz\/ﬁzwx/g (\/TTE) ]

r=0 e':o(r‘2-2003(6 -0) rr+r? + d2)2

2n

(24)

oUR est le rayon de la téte chauffardda distance a la surface plané¢iangle sous lequel est vu la téte
(Figure 11-5)
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Les Figure 1I-6 et 1I-7 représentent le flux batisie émis en un poimtd’'une surface par une téte
placée a 10 nm de cette surface, en considérarlaquession sous la téte est de 1 bar et pouérdiffs
rayons de téte chauffante (ici est représentéube déimis et non échangé, ce qui revient a négliger
devantT; dans I'équation (24)). Le flux est localisé sousde et est de I'ordre &7 & 42MW.n%, pour
un élément chauffant & 1000K (Figure 11-6) et 3237 MW.m? pour un élément chauffant & 800K
(Figure 11-7).

45 | 40 |
40 35 |-
L téte de 25nm de rayon | téte de 25nm de rayon
35 | téte de 50nm de rayon 30 L téte de 50nm de rayon
N 3 téte de 100nm de rayon — téte de 100nm de rayon
e Or E 5]
3 L : 25 |-
S sl s |
= E 20}
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el g 5)
% 15} B
& =
S 0L S 10
2 f )
“ 5L = 5|
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B J NSRS Y N S RN S RN S SR AT S NS NS S S S _— _5_.I.I.l.l.l.l.l.l.l.l.l.
20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 20 0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220
r (nm) r(nm)
Figure 11-6 : Profil radial du flux balistique émis par une téte Figure 11-7 : Profil radial du flux balistique émis par une téte
cylindrique a T=1000K , placée a une distance d&am cylindrique & T=800K, placée a une distance de 10nm

Il faut noter que dans tous les calculs précédemissuppose que la molécule se thermalise
parfaitement sur chacune des surfaces et qu'agssitrinsferts d’énergie, de la surface chaude a la
molécule et de la molécule a la surface froidet sptimum. En réalité, la thermalisation n'est pas
parfaite [55]. L'efficacité de ce transfert dépemtire autres de la nature du gaz, de la températute
'état de surface de la paroi. L'erreur faite n'‘estpendant pas tres importante car le facteur
d’accommodation, qui représente le rapport entreelfgie réellement transférée et I'énergie idéatéme
transferée, est dans le cas de I'air ou de I'azd&npérature ambiante proche de 1 [48].

Le transfert en régime balistique semble donc @sant car il est beaucoup plus important que le
transfert par convection et il est localisé. lintidonc tout de suite a I'esprit d’utiliser cett®priété pour
échauffer localement un disque dur a l'aide d'uém@nt chauffant inséré dans une téte d'écriture
magnétique (les hauteurs de vol des tétes d’'éerggant de I'ordre de 10nm donc a priori inférieuaas

libre parcours moyen du gaz)

(d) Régime semi-balistique - application au cas d’téte en vol — simulations Monte
Carlo
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Jusqu'a maintenant, nous avons considéré un émngfermique balistigue entre une téte
immobile, au dessus d’'une surface, et cette surfQoe se passe t-il si on considére une téte mobile
volant au dessus de la surface comme dans un disdt@&criture de disque dur ?

La pression dynamique sous la téte est alors phperitante que la pression normale, elle est
estimée par les fabricants de téte d'écriture niamgne a environ 30 bars [52]. Or, le libre parcours
moyen dans l'air est de I'ordre de 2nm pour cetesgion et la hauteur de vol des tétes d'écritste e
d’environ 10nm. Le régime de transfert thermique dams ce cas semi-balistique, c’est a dire que les

molécules subissent quelques chocs entre elles.

=
N

MC e=10 picom

=
|

Balistique
~ g=10nm

=
]
|

=
=
.

Flux Normalisé Balistique (MW.m'z)
o o
N =11

r(nm)

Figure 11-8: Comparaison entre le flux balistique rormalisé calculé analytiquement (pointillés) et I¢e flux balistique normalisé calculé
a l'aide d’une simulation Monte Carlo ( trait plein noir) dans le cas d’'une téte de rayon 25 nm a T=8K et distante de 10nm de la
surface. Le flux de normalisation (trait plein gris) est celui donné par une simulation Monté Carlodrsque le flux est totalement
balistique et la téte quasiment en contact de la gace [51]

Des simulations Monte Carlo ont donc été effectpgsr évaluer le flux thermique dans cette
configuration [51]. Le flux massique de molécule®venant d’'une paroi a la température peut
s'écrire :

+o0 /2 2n
® _=n ije'mVZ/kBTdv f sind cod do qu) (25)
0 0 0

La méthode Monte Carlo est utilisée ici pour cacukes trois intégrales par une approche
probabiliste. Les valeurs des modules des vitesseles angles sont tirées de maniére aléatoirex Deu
molécules entrent en collision, si elles sont iseBidans un cylindre de section égale a la suefficace
totale de collision et de hauteur égale au prodeita vitesse relative par le temps moyen entrex deu
chocs. La direction et le module de la vitessesaf@&hoc sont ensuite calculés par le modéle preeras

dures. Le flux thermique échangé entre un élémieatiffant cylindrique et un échantillon plan (Figure
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[I-8) est calculé en enregistrant les énergiesticjnés recues sur des couronnes de lardeuke flux

thermique surfacique par particule est alors [538];[

S2E(r,t)
<¢th (r,t)> = dtzrmarn 29
oU §°E(r,t) est I'énergie radiale, fonction du tempsiéposée entre les instanttt+dt, N le nombre total

de particules envoyées. Le flux thermique totateelts deux surfaces est alors donné par :
@, () =0, ()00 (1) @7)

Il faut d’abord noter que le flux balistique a llmmiculé par la méthode Monte Carlo est plus
faible - il n’est que d&€4 MW.m - que celui calculé de maniére analytique, quit &ade 33 MW.m™

pour la méme configuration (voir Figure 11-7 ), @arelgues chocs entre molécules sont autorisés

30

25 [ e=10fm

rp=25nm Ts=300K
P=1Bar Tp=800K
A=108nm

Flux (MW.m?)
—t N
[4.] =

=3
(=]

e=100 nm

0 10 20 30 40 50 60
r (nm)

Figure 11-9 : Flux thermique en régime quasi-balistque calculé par Sébastian Volz a I'aide d’'une simation Monte Carlo pour une
pression de 1 Bar (p: rayon de la téte, Ts température de la surface,pltempérature de la téte, P : pressiom : libre parcours moyen)

Le flux semi-balistique a 30 bars, calculé par léthnde Monte Carlo est de l'ordre @80
MW.m 2 (Figure 1I-10) pour des conditions idéales de fmmnement d’une téte de lecture (distance téte-
disque de I'ordre de 6nm), & compar&0d8MW.m™ pour une hauteur de vol de 10nm et une pression de
1 bar (Figure 11-9) .

Le flux thermique échangé entre un élément chauBanne surface par l'intermédiaire d'un fluide
est relativement important et localisé que ce daits un régime balistique ou semi-balistique. Des
simulations numériques (Chapitre ) permettroms diterminer I'efficacité de ce transfert thermique

pour échauffer localement un média magnétique enmpératures désirées.
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Figure 11-10 : Flux thermique en régime quasi-balisique calculé par Sébastian Volz a 'aide d’'une simation Monte Carlo pour une

pression de 30Bars

[1.2.iii. Transfert thermique radiatif

(a) Lois macroscopiques régissant le transfert thermicpdiatif

Un corps a I'équilibre thermodynamique, émet urormement électromagnétique par production

de photons. Ces photons peuvent étre émis pardtdin radiative d’électrons, ou par des mouveimen

de charges, dus par exemple a l'agitation thermidmeersement, un corps pourra s'échauffer par

absorption de photons. Deux corps a deux tempé&stlifférentes peuvent donc échanger de la chaleur

par rayonnement électromagnétique. La descriptiassitjue de ce type de transfert d'énergie repase s

I'utilisation de la notion de luminance et sur [fdigation des lois de I'optique géométrique.

Soit L.(7,G,t), la luminance a la fréquence au pointr, dans la directiortiet a I'instantt. Par

définition, le flux d’énergie radiative monochroticgte dg, traversant un élément de surfad® centré

en T dans un angle solidé® centré sur la directioridans un intervalle de fréquencevit+adv] est

donnée par [47]:

ou la luminance peut étre écrite sous la forme :
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ou ny(T,U)est le nombre de photons par unité de volume Eétuéncev, se propagent dans la direction

U, hv I'énergie d'un photon et sa vitesse de propagation M, la densité spectrale de modes
électromagnétiques propagatifs.

A I'équilibre thermodynamique a la températdiele nombre de photons est donné par la statistigue
Bose Einstein

n, (r,u) = .(30)

exp%) -1

De plus, si tous les modes électromagnétiquespsopagatifs, c’'est a dire qu'ils correspondent taues
2

ondes planes, solutions de I'équation de Maxwellr Idensité spectrale est alors gk%—[47] La
c

luminance a I’équilibre s’écrit alors :
2h\/3 1
2 1
expi—-)-

L%, (T) = (31)

c
En reportant cette expression dans la formule ¢R8)tégrant celle-ci sur toutes les fréquencesuetout
I'espace, on obtient la loi de Stefan-Boltzmann dpimne le flux d’énergie rayonnée dans tout I'espac

par un corps a la températirest donnée par :

O =0T (32)

ray

ou ¢ est I'émissivité du matériau, e£5,67.10°W.cm? la constante de Stefan.

‘ t ‘ Ty g

I

¥

>
®rad=t,cT* t,6T,*
r I o
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‘ T, g
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Figure 11-11 Flux radiatif échangé entre deux surf@es planes

Si la distance entre les deux surfaces planegastlg devant la longueur d’'onde du maximum de

radiation thermique (Figure 11-11) (qui d'aprésida de Wien est égale?&:%;cm) la loi de Stefan-
Boltzmann est applicable. Le flux échangé entreléasc surfaces peut s’écrire :

— 4 4
() thTl -thST2 (33)

rad_ech™
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out; ettysont des facteurs tenant compte des réflexions galsorption,T, et T, sont les températures
des surfaces 1 et 2.

Si les deux surfaces ont le méme coefficient d'éibistotale ¢;=¢, =¢~0.1, il vient quet=t, =

i ~0.05 [60]. En prenant;¥320K et T=300K , le flux échange est alolg.q e~ 0,6 W.m?2, ce flux

est donc faible devant le flux échangé par coneratians les mémes condition®sc= 200 W.m?( cf
1.2.ii(b))

(b) Transfert radiatif en champ proche

En revanche lorsque la distance devient petiterddadongueur d’onde thermique (Figure 11-12),
la description précédente n’est plus valable, eagiains modes électromagnétiques (ceux dont laukung
d’'onde est supérieure a la distance entre les eqe sont plus propagatifs [60]. De plus, si leamp
lointain, la contribution des ondes évanescentdsaagport d'énergie est en général négligeablel¢ca
amplitude décroit exponentiellement dans la dioectile propagation), en champ proche, I'échange
d’énergie entre deux surfaces via les ondes évanescest possible.

Sous l'effet de 'agitation thermique a la tempaérafT, , des mouvements de charges, donc de
courants, sont générés a la surface du solide 2te Qlictuation de courant crée un champ
électromagnétique. Les charges de surface (letr@sclibres pour les métaux ou les phonons opgique
pour les diélectrique) du solide 1 qui pénetremtsdi@ champ évanescent produit par le solide 2 &ont
leur tour fluctuer [57] et induire a leur tour umagnp électromagnétique. Les champs électromagmestiqu
évanescents émis par les deux surfaces sont daptéso Un échange de flux rayonné entre les deux
surfaces est ainsi permis grace a ce couplagequitibée thermodynamique local peut s’établir ergs

deux surfaces, I'une a la températlird’autre a la températurg.

=0 » Charges fluctuantes
\ / \ / \ / soumises a 1’onde évanescente
7=d ‘—p Onde évanescente émis par milieu 2

T,. g,

Figure 11-12 : Origine de I'’échange radiatif en chanp proche entre deux surfaces planes : les chargisctuantes a la surface du solide 1
pénétrent dans le champ électromagnétique évanestgmoduit par le solide 2.

Le calcul du flux échangé peut se décomposer esieplts étapes :

< Expression du flux rayonné par une surface en fonn des courants fluctuants
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Le flux rayonné par la surface 1, égale a la mogetiensemble du vecteur de Poynting, peut
s’exprimer en fonction des champs électriques gn@tgues produits par les mouvements de charges de
la surface.

La résolution des équations de Maxwell, en écrivaat conditions aux limites au niveau de
Iinterface milieu/vide, permet ensuite d’écrireslehamps électriques et magnétiques en fonction des
courants fluctuants [59], [58].

On en déduit alors I'expression du flux radiatihéagé en fonction des ces courants fluctuants.

RS

%  Expression des courants fluctuants en fonction deal température et de la
constante diélectrique.
Le théoreme de fluctuation-dissipation permet dfédes fluctuations de courants de la surface 1
a I'équilibre thermodynamique, en fonction de latipaimaginaire de sa permittivitd & la température
T

<jm(?',co)j|*(?",co')>l=4nsosl" Jio 5 8(F)58(0-0) (34)[47], [63]

KT
e -1

On y reconnait I'expression de la luminance a lidoye :
o (= . S 3C2 ) ( ) SRR, ,
<jm(r ,co)jl * (r ,0))>1 =8n Fso g Lw T1 8ml (71 8(w - ) (35)

La puissance rayonnée en champ proche peut alécsire, par l'intermédiaire de cette derniere
expression, en fonction de la température. Nousquai par ailleurs définir un coefficient de tramsfe

radiatif monochromatique par

(Drad_nf(d’m’ Tl’TZ)

hR(d,T,)= lim (36)
@ ! T2_’ T1 Tl _T2

et par suite, un coefficient de transfert radiptitit-étre défini en intégrant sur la totalité dacipe,
hR(d,T) = jhidco (37)
0

Ce coefficient d'échange est alors donné par:

R 1 Im(e)) Im(e,)  pc? /KT
0@ )”dz 2 2 ok T2 (alo/%T
|1+sl| |1+82| B (e -1)

L° (T) (38) [47],[63]

ou d est la distance entre les plamg, ¢, les constantes diélectriques des surfaces 1 et letr
température moyenne. Nous constatons donc, quealge sera d’autant plus important que les deux
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surfaces sont proches et qu'’il existe des pulsstilies Ref(w))=-1 ou Ref,(w))=-1, pour lesquelles la
puissance échangée est exaltée.

Le transfert radiatif en champ proche met en jéutdiaction d'un champ électromagnétique
évanescent avec des ondes de charges présentssaréate des matériaux. Or la nature de ces orgles d
surfaces est différente selon le type de matébams le cas d’un métal, les ondes de surfaces)égmpe
plasmon, sont associées a une oscillation colectiu gaz d'électrons. Alors que dans le cas de
diélectriques, il s'agit d’'une oscillation colleati de phonon. La différence de nature de ces odees
surface se traduit par des relations de dispersibrdes constantes diélectriques différentes. Par
conséquent, le transfert radiatif entre deux phagglliques ou entre deux plans diélectriques neées
intervenir les mémes amplitudes ni les mémes frécpiearactéristiques.

Dans la suite nous n’écrirons pas la formule ekplidu flux radiatif, nous ne ferons que
reprendre les résultats de calculs faits dans ttardture pour certains matériaux métalliques et
diélectriques. Le but est ici de donner des ordeegrandeur et de les comparer avec les valeuvesoés
pour le flux conductif en régime balistique. Avatdller plus loin, il faut remarquer que les formtibns
utilisées ne sont valables que dans le cas deimatgron magnétiques. Or, nos échantillons sonties
multicouches de Co/Pt, terminées par une couchBlatine, soit des couches de ThFeCo recouvertes
d’'une couche de &\, Nous supposons a priori que le transfert radiiifipliquera que les couches de
surface non magnétiques et que les résultats dtéiature peuvent étre utilisés pour appréhereder

comportement de nos échantillons.

(c) Flux radiatif échangé en champ proche entre deutasas diélectriques

Dans le cas d'un diélectrique, la constante diglpet peut s'écrire a l'aide d'un modéle
d’oscillateur de la maniére suivante :
2

s(co)=sw — % (39)[73]
0 -0

e
—ANIrN

ol ¢, est la constante diélectrique optique, égale aré @i I'indice du milieuws et w, définissent les
limites basses et hautes d'une bande de fréquémeedites pour lesquels les ondes électromagrediqu
ne se propagephs dans le milieu diélectrique mais sont réflé&chisa surface.
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Figure 11-13 : Relation de dispersion du phonon/pdriton de surface a l'interface vide/SiC [64]

Comme nous l'avons déja mentionné, il peut exiatex fréquence critique telle que Befl.
Cette fréquence correspond a I'excitation résonalgel’'onde de surface et entraine une émission
thermique plus importante [61]. Dans le cas d'@idtitrique, ces fréquences de résonance se sitapsit
I'infrarouge (Figure II-14). Le flux échangé entteux matériaux diélectriques semi-infinis identigjest
alors quasi-monochromatique [63]. Le coefficienddaliange radiatif est pour deux plans semi-infis d
SiC espacé de 10nm est de I'ordrel@&V.m™2K™. Le flux échangé entre une surface a 300K etréaait

320K est donc d&.1FW.m™. Ce flux est aussi important que le flux échangégime balistique.
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Figure 11-14 : A gauche : le coefficient de transfe monochromatique a 300K entre deux milieux semififinis de SiC séparé par une
distance d=10nm, en fonction de la pulsation de ladiation. A droite : le coefficient de transfertradiatif entre deux plans semi-infinis
de SiC en fonction de la distance d de séparatio(@chelle log-log) [64]

(d) Flux radiatif échangé en champ proche entre deufasas métalliques

Dans le cas d’un métal, la constante diélectriqgielennée par le modéle de Drude :

61



[I. THEORIE DES TRANSFERTS THERMIQUES EN CHAMP PROCHE

02
(o) =1-—Z (40)
®

. . ] ne’
oUwp est la fréquence de plasma, donnée pér:. m
€
0

Jean-Philippe Mulet dans sa these [64] a calcpigrér de cette relation le coefficient de transfer
radiatif entre deux plans d’or, en fonction de latahce entre les plans et le coefficient de temsf
radiatif spectral en fonction de la pulsation.

Dans le cas d'un métal comme l'or par exemple, ftéguences pour lesquelles Ret1l
appartiennent au domaine proche de l'ultravioleta@empérature ambiante, la luminance a I'équlior
est trés faible. Donc d’'aprés I'expression (3&xdltation en champ proche sera peut importantéulke

échangé est alors homogéne sur une plage de figgadant de I'ultraviolet au visible (Figure 11-15
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Figure 11-15 : A gauche: coefficient de transfert mdiatif entre deux plans semi-infinis d’or en foncion de la distance d de séparation.
A droite : coefficient de transfert monochromatiquea 300K entre deux milieux semi-infinis d’or séparépar une distance d=10nm
(échelle log-log)

Nous constatons que le coefficient d’échange riidiahangé augmente quand la distance entre les
plans diminue. Il est de l'ordre de*@.m?.K™ pour une distance de 10nm. Avant lui, D. Poldevas
Hove [59] avaient déja calculé ce coefficient dasfert radiatif pour deux plans semi-infinis deoche,
et trouvaient une bonne concordance avec les a¢gs@kpérimentaux, sauf lorsque les plans sont&gpa
par une distance supérieure au micron. lls obteh@ieur des plans séparés de 10nm un coefficient de
I'ordre 10W.m2.K™. Dans le cas ol I'on a une surface & 320K etraait300K, le flux échangé est donc
de 2.16W.m™ Il est donc & priori 100 fois plus faible quefllex conductif en régime balistique pour une

méme distance entre les plans.
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En conclusion de ce paragraphe, nous constatons, ejusi l'on considere deux surfaces
métalliques le transfert de chaleur s’effectue prinipalement par échange balistique, alors que dans
le cas de deux surfaces diélectriques les contritiahs radiative et balistique sont du méme ordre de
grandeur. De plus, le transfert radiatif présente me exaltation monochromatique pour une

fréquence dans l'infrarouge.

[I.2.iv. Conduction solide-solide et conduction liquide-salie
(a) Origine de la résistance thermique de contact

Au contact, I'échange thermique s’effectue print@pgent par conduction. La nature et la qualité
de l'interface entre ces deux solides va alorsrjoauerdle prépondérant sur le flux de chaleur égban
Cette interface oppose en effet une certaine adgistthermique. Ceci peut étre compris de maniére
intuitive en remarquant qu’au niveau de linterfate maille cristalline, sur laquelle les phonors s
propagent, est interrompue [70]. Il est d’'usageddénir la conductance thermique de contact comme

suit ;

_Q 2 -1
kS— AT (W.m“.K™) (41)

ou @ est le flux thermique qui traverse l'interfaceX la différence entre les températures des deux
matériaux. La résistance thermique de contact gsieéa l'inverse de cette conductance. L'existence
d’'une résistance thermique de contact a été pqueelaiére fois mise en évidence dans le cas dafedn
thermique entre I'hélium superfluide et un solid8][ Cette propriété a d'abord été attribué a des
propriétés spéciales de I'hélium superfluide, plésété montré qu’elle pouvait apparaitre poumporte
quelle interface entre deux matériaux différentsurPcomprendre cette résistance d’interface, deux
modéles peuvent étre utilisés :

» Le premier dit de désaccord acoustique, donne paliogie acoustique des lois de Fresnels, le
facteur de transmission des phonons a traversntieidace entre deux matériaux d'impédances acauestiq

différentes € =pv, ou v la vitesse du son dans le matériaupesa densité) [69]. La conductance

thermique de contact est ensuite calculée a marttombre de phonons incidents, de I'énergie pqrége
chaque phonon et de leur probabilité de transnmnisdi®éme si ce modéle permet d'appréhender le
phénoméne de résistance thermique d'interfaces permet pas d’en prédire une valeur exacte pair de
températures proche de la température ambiantell Gartient pas compte des éventuelles diffusidas
phonons a l'interface

» Dans le cadre du modele diffusif, les phonons sontontraire tous diffusés a l'interface. Aprés

collision sur linterface, le phonon perd alorstardganément la mémoire de son état antérieur. Sa

63



[I. THEORIE DES TRANSFERTS THERMIQUES EN CHAMP PROCHE

probabilité de transmission d'un c6té a l'autre ldsterface ne dépend que de la densité d'états

disponibles.

Pour des interfaces solide/solide, les résistatitesniques calculées dans le cadre des deux
modéles ne donnent des résultats différents queguerles matériaux sont identiques [70]. Aucun des
deux modeles ne permet de prédire correctementalaur de la résistance thermique. Car ils ne
permettent pas de calculer correctement les efieta qualité et de la nature de l'interface detacn
Ainsi, dans le cas d’'un contact solide/liquideugasité de surface, qui n'est prise en compte dangn
des deux modéles, peut-étre responsable d'unetaidses plus faible. Dans le cas d'un contact
solide/solide, pour des couches déposées, ledsdéeal’interface ne change pas énormément la valkeu
la résistance [71]. En revanche, un contact phesmarfait entre deux solides est difficile a ohteba
surface effective de contact entre les deux matérserait donc en réalité plus faible et la résista
thermique plus élevée. En effet selon la surfafieagle de contact entre les deux matériaux la valeda

résistance thermique de contact peut changer deephs ordres de grandeur [72].

(b) Résistance de contact d’une interface pointe AFMian@

Dans notre dispositif, l'interface pointe/média pewoir une nature et une extension spatiale
différentes selon les cas. La résistance thermilgueontact a prendre en compte n’est donc pasuiaujo
la méme. En atmosphére séche, la chaleur est éraastle I'extrémité de la pointe vers le média par
contact direct. Alors qu’en atmosphére humide,raasfert peut aussi s'effectuer de la pointe vers u
pellicule liquide puis de cette pellicule vers I&dia. L'importance de ces différents mécanismeta é
étudié a l'aide d’'une pointe AFM a I'extrémité dejlielle a été structuré un thermocouple en Pt-€)r [6
Cette pointe est approchée puis éloignée lentedien¢ ligne en aluminium échauffée par effet Joute.
force de contact et I'élévation de températuretdarrhocouple sont mesurées simultanément lors d’'une
phase d’'approche/retrait. Lorsque la pointe est d@ I'échantillon, I'élévation de température aveau
du thermocouple est faible et augmente trés pegjler la pointe s’approche. Un brusque accroissement
de la chaleur apparait lorsque la pointe touchedaisque d'eau. Puis, lorsque la force de contagtie
I'élévation de température deviennent plus impdesye contact se fait directement avec la sunfage
son extension spatiale devient plus large alorargupartie de la pellicule d’eau est évaporéeramstert
thermique se fait alors principalement par conductolide-solide (Figure 11-17). Ces expériencets on
montré que les contributions de la conduction sddidlide et solide/liquide/solide étaient prédomtea
devant la conduction par I'air. Un modele 1D a derde calculer & partir de ces mesures la condeetan
thermique de linterface solide/liquide/solide 7&/- 1.5 nW.K" et celle par unité de force de l'interface
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solide/solide : 0.76 +/- 0.38W:N™. Cette derniére devient constante pour des faepérieures a 38nN

environ.
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Figure 11-16 : Déflection du levier et réponse engmpérature de la sonde en fonction de la positiorettical e lorsque la ligne de 350nm de
large en Aluminium est approchée puis éloignée da pointe. [66]

Si I'on suppose une surface effective de contadiaddre de 10 par 10 nm (taille des aspérités en
bout de pointe), la conductance thermique de coptaa une force de 38nN est de I'ordre de 300MW.m
2K™. D'autre part, si 'on compare cette valeur aurductances thermiques de contact a température
ambiante mesurées pour différents types d'interfale/solide, celles-ci sont comprises entre 60 e
200MW.m?%K™[70], I'ordre de grandeur reste toujours le mémes Isimulations exposées dans le
chapitre suivant ont été réalisées en prenant omeuctance thermique de contact de 100MWAi.

1.3 Transfert thermique dans les nanostructures :

[1.3.i. Dimensions caractéristiques de notre systeme

Nous verrons dans le prochain chapitre, traitarst glenulations thermiques, que nous devons
utiliser un média adapté a I'échauffement local pae pointe. En effet, étant donnés les ordres de

grandeur des échanges thermiques précédemmentormedd] il est nécessaire de limiter les pertes par
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conduction dans le média afin d'atteindre des temipées de l'ordre de 400-450K (températures
suffisantes pour retourner 'aimantation sous aithamp). Le substrat doit étre & la fois structuré pour
éviter les pertes latérales et suffisamment isopemitr limiter les pertes verticales. Le média emtcd
composé d’un substrat en silicium, d'une couché&tla de silicium poreux trés bon isolant thermique,
dans laquelle sont structurés des plots de 100nmdte et haut de 300nm, recouverts d'une couche
magnétique (Figure 1I-17). La couche magnétiquesestune multicouche R4/ (C0p enndPlisnma, SOt

une couche de ThFeCo de 25 ou 50nm. La couche smest formée de trous et de cristallites dont les
dimensions sont de I'ordre de 2 & 4nm d’épaissevuir@n. Etant données les dimensions caractérissiqu
de ce systéme, la conduction thermique dans leanéelipeut pas toujours étre décrite simplement a
I'aide de la loi de Fourier et des conductivitésrthiques effectives doivent étre définies.

Couche magnétique 100nm
o
I L. E E E EE E . t;ooum

Siliciumporeux:'----- I I IS S I B B §
Sum

Substrat silicium
500pm

Figure 11-17 : Structure du média magnétique utili$

[1.3.ii. Modéles classiques de conduction thermigue dans solide

Au contraire d’un fluide pour lequel le transféretmique est a la fois convectif et conductif, les
transferts thermiques a l'intérieur d’'un solidesoamt que conductifs (aucun déplacement de matiéast
possible). Le mécanisme de conduction est assurégsacollisions entre les porteurs de chaleurs qui
peuvent étre ici soit les électrons dans le caa diétal, soit les phonons dans le cas d’'un matéreau
métallique. Tant que les électrons et les phonewuvgnt étre considérés comme des particules isolées
sans interaction entre elles en dehors des éveénmgrdercollision, les phénoménes de transport par ce
porteurs sont décrits par I'équation de Boltzmaruir(paragraphe 11.2.ii).

Lorsque I'épaisseur du film déposé, la taille latérdes structures gravées ou la distance entre
cristallites sont grands devant le libre parcousyem des phonons ou des électrons, une température
locale peut étre définie. La résolution de I'éqouiatile Boltzmann par une méthode perturbative coddui

la démonstration de la loi de Fourier (voir Il.gb}) et & I'expression de la conductivité thermigle

! Voir au chapitre IV les champs de retournemerfoention de la température
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matériau, comme dans le cadre de la théorie cindtatgs gaz [74]. Le flux de chaleur circulant dans
I’échantillon est dans ces conditions proportiormegradient de température locale :

O =kVT (42)
ouk est la conductivité thermique du matériau massikwéré, avec :

k= %Cvﬁ et (=vt (43)

ou C est la chaleur spécifiqueet?, la vitesse et le libre parcours moyen des pdetscconsidérées.

Au contraire, si les dimensions caractéristiquest smmparables ou petites devant le libre
parcours moyen, il est impossible de définir umepérature locale et donc un gradient de tempérafire
il existe une différence de température entreésrfaces limitant I'élément considéré, il est méaims
possible de mesurer une conductivité thermiquecie Si¢ est le flux de chaleur échangé entre les

surfaces :

_ ¢
Ko =27 (49

ou 4T est la différence de température des deux intesfac

Nous allons décrire brievement les modeles utilpg décrire la conduction thermique dans un
matériau massif :

- le modéle de Debye pour les matériaux non méteds

- le modéle du gaz d'électrons libres de Fermi pesimétaux.
Puis nous verrons les limitations de ces modélrdasses dimensions et les conséquences de ceslimi

sur le transport de chaleur dans notre systeme.

(a) Conduction thermique dans un solide non métalliguedele de Debye

Dans le cas d’'un matériau non métallique, le trarisge chaleur est assuré par collisions de
phonons. Un phonon représente une vibration duavésastallin [73]. Les atomes peuvent se déplacer
paralléelement au vecteur d’'onde (mode longitudinalperpendiculairement a celui-ci (mode transyerse
Si le cristal comporte plusieurs atomes par mailiedistingue deux types de modes : le mode acpugsti
qui correspond & un mouvement du centre de masda dwille et le mode optique associé a un
mouvement relatif des atomes de la maille entre (@igure 11-19). Pour chaque type de mode on
distingue des mouvements longitudinaux et des mmews transverses (deux pour le mode optique). La
Figure 1I-18 fait apparaitre plusieurs branchesespondantes aux relations de dispersion (dépeadinc

la fréquence en fonction du vecteur d’onde) de ehates modes de phonons.
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La vitesse moyenne des phonons qui intervient dégsation de Boltzmann est la vitesse de

groupe. Elle est définie pour chaque mode au mdgarlation de dispersion par :

»

K, K

Figure 11-20 : Relation de dispersion des phononsahs le
modele de Debye

_ dw

V. =——> (45)

g dK

Le modele de Debye est souvent utilisé pour
décrire le phénomeéne de conduction thermique pour
des matériaux massifs. Il consiste a simplifier le
probléeme en donnant une valeur approchée de la
vitesse de groupe. Seuls les phonons acoustiques so
supposés participer au transport de chaleur car la
vitesse de groupe des phonons optiques est qudsimen
nulle dans toute la premiére zone de Brillouin. La
dispersion des phonons est négligée et la vitesse d

groupe des phonons acoustiques est supposée denstan

et égale a la vitesse du son dans le matériau. e\ dfune certaine pulsation de coupure, appelée

pulsation de Debye, tout mode de phonons est it®wour conserver le nombre de modes possibles dan

le matériau, le vecteur d’'ondig, et la pulsationw, de Debye s’écrivent [73]:

_ 6n°N U3
KD—(T) et

op =VS(—V

ol vs est la vitesse du son dans le matémale nombre d’atomes &tle volume total.
Il est aussi possible de définir une températuraatéristique, appelée température de Debye :
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( (47)

Ces hypothéses permettent de calculer plus fadilelaeapacité calorifique définie par :

_ouU
Clat - O_T)V (48)

ou U est I'énergie totale des phonons.
Ce modeéle permet de calculer facilement la capamiérifique, la conductivité thermique peut
ensuite se déduire de la relation (43) et (48)premant la vitesse des phonons égale a la vitesserd

dans le matériau massif.

(b) Conduction thermique dans un métal : modele dudggectrons libre de Fermi

Dans le cas d'un métal, les électrons vont a & farticiper au transport de charge et au transport
de chaleur. Les électrons de conduction d’'un ns&tat considérés comme un gaz d’électrons libres non
liés au réseau. La conductivité thermique des réliestest comme pour les phonons déduite de lai¢ghéor
cinétique (relation (43)). La vitesse moyenne destins est prise égale a la vitesse de Ferméeals
les électrons dont I'énergie est proche de I'émedg Fermi vont pouvoir étre excités thermiquement

(Figure 11-21). lls sont aussi les seuls a parécig la chaleur spécifique et au transport de oh§fa].

Densité d’états D() Les électrons subissent des collisions
kT entre eux, sur les défauts ou interfaces et
; avec le réseau. A cause du principe
ol Densité d'états occupésa 7 0 €XClUsion de Pauli et de I'écrantage de

linteraction de Coulomb entre deux

/ électrons, un électron peut parcourir de
i \{"'——_,___

longues distances sans subir une collision
Densité d’états occupés a T=0K E énergie £ . ..
avec un autre électron. Les collisions
Figure 1-21 : Densité d'états d’une particule unique en fonction de I'énergie, entre électrons jouent donc un rble
pour un gaz d’'électrons libres a trois dimensions73]
mineur dans la conduction thermique. A
basse température, le mécanisme de conductiors&stéaprincipalement par des collisions d'électrons
sur les défauts et interfaces. A température artdiates interactions électrons/phonons sont
prédominantes.
Les collisions sont & la fois responsables dedstaince au passage du courant et de la résistance
au transport de chaleur. Dans le cadre du modélgadud’électrons libres de fermi et de la théorie

cinétique, les conductivités électrique et therraigant liées par la loi de Wiedemann-Franz [73]:
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k
— =1L (49
oT (49)

ol o est la conductivité électrique et 2.45 WQ.°C? une constante indépendante du matériau, appelé

nombre de Lorentz.

[1.3.iii. Limitations aux modeles classiques - applications @otre systeme

(a) Limitations du modéle de Debye dans le cas du pamsle chaleur dans les
matériaux massifs

Le modele de Debye permet en général de bien détirconduction thermique a basse
température pour des matériaux massifs. En revarich&xplique pas toujours les comportements a
hautes températures et en particulier autour temi@érature de Debye. En effet:

- la dispersion des phonons est négligée, les pisoacoustiques longitudinaux et transverses ne
sont pas différenciés

- la contribution des phonons optiques a la chapacifique est occultée.

A basse température (pour des températures infés€ula température de Debye), ces approximatiens
sont pas rédhibitoires, car seuls les phonons dsebaréquences sont a priori excités [75]. lladsits
Iégitime de négliger la contribution des phononsgues dont les fréquences sont plus hautes que les
autres modes. De plus les branches acoustiquesudingles et transverses peuvent étre confondues e

modélisées par une droite au voisinage de I'origvoé Figure 11-18).

k. T
Au contraire a haute température (Iorsqﬂ%— devient grand devant toutes les fréquences deopispn

tous les modes de phonons peuvent étre excitgrdaimation linéaire et isotrope n’est donc plus
valide, en particulier pour les phonons de hautsguences.

Pour donner une valeur exacte de la conductiki#éniique sur une large plage de température, il
faut effectuer un calcul plus complet en différamtiles collisions avec les différents modes denphes,
comme I'ont fait Holland [76] ou Sood et Roy [77].
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(b) Limitations du modéle de Debye et de la résolutiassique de I'équation de
Boltzmann dans le cas du transport de chaleur desmsanostructures

Lorsque les dimensions deviennent comparableshesl iarcours moyen des phonons, des effets
de confinements peuvent apparaitre et modifietriectsire de bande des phonons. La prise en conepte d
la dispersion devient alors primordiale pour efiiectun calcul complet du flux thermique. Aux éckell
nanométriques, la nature ondulatoire des phonouos q@essi engendrer des interférences et modifier le
transport de chaleur [56]. Les simplifications ag@es pour décrire les phonons dans le modéle bgeDe
sont alors trop contraignantes.

De plus, la conductivité thermique ne peut plue @#crite par la théorie cinétique (formule (43)).
En effet, par comparaison avec la conduction thgumidans un fluide, nous savons que lorsque les
dimensions deviennent comparables ou petites déeditire parcours moyen, I'’équation de Boltzmann
ne peut plus étre résolue de maniére classiquéahsport de chaleur n'est plus diffusif mais hajise
[65],[70],[79]. Dans le cas d’'un film mince par exgle, le transport de chaleur verticalement au dian
la couche devient balistique, alors que la résigtanla conduction thermique augmente dans ledada
couche, en raison de collisions plus nombreusekestnterfaces [82]. Ainsi, les mesures de coriditiét
thermique effectives effectuées dans la littérasurede tels systémes montrent que celle-ci peaitpfis
faible de deux ordres de grandeur par rapport aériaa massif [78].

Examinons maintenant, I'effet de faible dimensiom k& conductivité thermique du silicium et

par extension sur celle du silicium poreux.

(c) Libre parcours moyen et conductivité thermique darslicium

RS

% A partir de quelle dimension le transport de chaleu dans le silicium est il
modifié ?

Comme nous l'avons vu précédemment, le changemenégime du transfert thermique a lieu
lorsque les dimensions du systéme deviennent déréae grandeur du libre parcours moyen (I.p.m). O
ce libre parcours moyen pour les phonons dans lanéiton massif est principalement di aux collisio
phonons-phonons. Leur nombre est trés dépendafa tlempérature et diminue a basse température.
Ainsi, le libre parcours moyen peut devenir a bassgérature de I'ordre de 1um, dans le siliciueciC
explique les fortes différences de conductivitérigue mesurées pour les films minces : ce n'ast |d
libre parcours moyen du massif qui régit le tramspmais I'épaisseur du film a travers les collisates

phonons aux interfaces [78].
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A température ambiante, le phénoméne physique e@séime mais le I.p.m. est plus faible si bien
que l'effet des collisions aux interfaces ne s¢é $antir que pour des couches trés fines. La questi
importante concerne justement la déterminationedigpcm qui fait I'objet, notamment dans le silitiule
nombreuses études.

D’aprés Ju et Goodson [78], le libre parcours mayéduit de la théorie cinétique, estimé a 43nm
pour le silicium, n'est pas celui qui limite réellent le transport des phonons. En effet, a faible
dimension tous les modes de phonons ne particjptle maniére équivalente au transport de chaleur.
lls ont montré que la contribution des phonons itmdiinaux était prédominante. A I'aide de mesures d
conductivités thermiques sur des couches de difféseépaisseurs et de la résolution de I'équateon d
Boltzmann en ne tenant compte que des phononguaitgaux, ils en déduisent une libre parcours moyen
effectif. Celui-ci est de 300nm, et est du mémee®nk grandeur que celui estimé par Chen [83] tir par
de mesures de conductivité thermique de multica@iéGe. De plus, des mesures effectuées sur des
films minces de silicium monaocristallin ont montj@’a température ambiante, la conductivité thermiqu
différait de celle du silicium massif pour des &gaurs inférieures a 420nm [80].

La conductivité thermique du silicium prend done deleurs plus faibles que celle du massif
pour des dimensions critiques inférieures a quelquentaines de nanometres. Le transport de chaleur
dans le silicium poreux dont la taille des cristedl est de I'ordre de 2nm ne peut alors évidemmpast
étre décrit classiqguement. Nous étudierons dankdpitre 1V, a I'aide de mesures de thermoréflaman

le transport de chaleur dans des plots de 100ncdtee

% Pouvons-nous estimer la conductivité thermique duilicium aux faibles
dimensions ?

Majumdar [82] propose un modéle simple pour estitaeconductivité thermique aux faibles
dimensions. Par comparaison des résultats donméa pasolution classique de I'équation de Boltzman
et de I'équation de transfert radiatif pour les ptnes, il donne I'expression d’un libre parcours ety
effectif des phonons. Ce l.p.m ne correspond an aid¢a définition de Ju et Goodson et ne représente
méme rien de physique. Il s'agit juste d'un paraméfajustement permettant d'estimer la condudivit
thermique en corrigeant I'expression donnée path&orie cinétique. Si I'on écrit la conductivité

3 v eff ( ),

oU /e est le libre parcours moyen effectif
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ou /¢ est libre parcours moyen donné par la théorietigné et L la dimension caractéristique de la
structure. Le flux conductif calculé avec la contiui® thermique donnée par les formules (50) &) @st
alors sensiblement égal a celui déduit de I'égnatie transfert radiatif pour les phonons. De plas,
formule (50) donne par exemple, pour une épaisdedi00nm de silicium, une conductivité thermique de
90W.ni*.K* environ, qui correspond bien aux mesures de cdivités thermiques faites sur des
épaisseurs proches [78],[81]. Cette formule peuntdiire utilisée pour estimer la conductivité thgrma

du silicium.

(d) Conductivité thermique du silicium poreux

Revenons au silicium poreux. Les
conductivités thermique mesurées a l'aide de
différentes techniques expérimentales utilisées
sont parfois plus faibles de plusieurs ordres de
grandeur par rapport a la conductivit¢ du
silicium massif [85],[86],[87],[88]. Le fait que le

silicium soit poreux va nécessairement réduire la

Figure II-22 :Représentation de la structure du sicium nanoporeux : ~ conductivité thermique puisque du silicium est
arrangement aléatoire de cristallites et de poresyant chacun une , , .
taille de 2 4 4nm remplacé par de lair. Mais la plus forte
contribution a la réduction de la conductivité thigue vient de la taille nanométrique des crigtaliet
de l'arrangement désordonné des interconnexioms enstallites.

Pour un matériau poreux, la conductivité thermigge souvent donnée a partir de celle de la
phase solide, comme suit :

=k, 9(L-P) (52),

poreux

ou P est la porositég un facteur de percolation souvent pris égal 2(1-P)? (53), kst la conductivité

thermique de la phase solide, donnée par la thémétique (formule (43)).

Dans le cas du silicium nanoporeux, la taille déstallites étant de I'ordre de 2nm, les collisions
aux interfaces des pores dominent la conductionrtigeie. En considérant que le libre parcours moyen
est égal a la taille caractéristique des cristalitGesele et al. [85] trouvent un bon accord elatre
conductivité thermique calculée avec la théorieétique et leurs mesures. Lysenko et al.[86],[87]
raffinent le calcul en prenant le libre parcoursygrodans les cristallites de silicium égal au lipaecours
moyen effectif défini par Majumdar [80] (voir paraghe précédent).
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Donc, malgré la complexité de la structure poreleseonductivité thermique peut-étre
estimée de maniére satisfaisante grace a un madeééz simple. Certains modéles un peu plus raffinés
comme celui de Chantrenne et Lysenko [88], permetteéme de déduire a partir de mesures de
conductivité thermique certains paramétres straaturde la couche poreuse (comme la taille des
cristallites, la surface d'interconnexion entrestailites et la porosité).

Des conductivités thermiques aussi faibles queW.i#.K™* ont été mesurées sur des couches de
silicium nanoporeux a 71 % de porosité [85]. Nousna par ailleurs confirmé ce résultat a I'aide de

mesures de thermoréflectance (Chapitre V).

(e) Films minces métalliques et multicouches

Le libre parcours moyen des électrons dans lesurégst estimé d'aprés la théorie
cinétique a quelques dizaines de nanometres [#9léfaisseur de certaines de nos couches magesétiqu
est trés inférieure a cette valeur ou du méme ordre

- sur certains échantillons des couches d'alliaayesrphes terres rares/métaux de transition en
TbFeCo de 25 et 50nm ont été déposées,

- sur dautres ont été déposées des multicouchePt,Cdont les épaisseurs des couches
polycristallines de Cobalt et de Platine sont casgarentre 0.6nm et 10nm. Il est, de plus, légitimee
demander dans ce cas quelle est l'influence destagses thermiques d'interface dans la conduétivit
thermique totale.

Comme nous l'avons vu au paragraphe Il.3.ii(byékistance a la conduction thermique dans les
métaux est dominée par les collisions électronsyphse et électrons-défauts. Aux petites épaissérs,
conductivité thermique peut étre réduite sousedtede la modification de la dispersion des phorande
la structure de bande, du fait des collisions destr®ns aux interfaces qui dominent la conductlam.
modélisation et I'estimation de la conductivitérth&ue aux faibles dimensions sont assez complgjuée
et peu traitées dans la littérature. Nous allomz gwésenter des résultats expérimentaux qui nmusetht
des ordres de grandeur des conductivités thermideiesos couches. Nous avons par ailleurs estimé la
conductivité thermique de certaines de ces coysaiethermoréflectance (voir chapitre 1V).

Les films minces d'alliages terres rares/métaux tdmnsition étant souvent utilisés dans
I'enregistrement magnéto-optique, plusieurs group@smesuré leur conductivité thermique [89],[90].
Elle est estimée a partir de mesures de conducigctrique et de la loi de Wiedemann-Franz (féemu
(49)) [89]. Les conductivités électrique et thero@qgétant proportionnelles pour un métal massif, la
conductivité thermique électronique est supposée &iduite du méme facteur que la conductivité
électrique lorsque I'épaisseur du film mince dingn®@r la loi de Wiedemann-Franz est donnée dans le

cadre du modeéle du gaz d'électrons libres et dbdarie cinétique. Kumar et Vradis [91] ont déméntr
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gu’elle restait valide pour les films minces [89Fanmoins la loi de Wiedemann-Franz seule ne qafit
pour calculer la conductivité thermique, car eketient compte que de la contribution électronipes
collision électrons-phonons et électrons-défa@s)dans le cas d'alliages terre rare/métal deitiansla
contribution phononique (par collision phonons-phrm et phonons-défauts) a la conductivité thermique
peut-étre non négligeable. Pour les films minoes cbllisions aux interfaces sont aussi plus nonga®
pour les phonons. Les libres parcours moyens deeqgmnis et des électrons sont alors du méme ordre.
Anderson [89] pose donc que les conductivités thpres phononiques et électroniques sont
proportionnelles avec un facteur un tiers. Les cotidités thermiques reportées sont alors un odére
grandeur plus faible que celles des matériaux fisagsirs composant I'alliage, avec par exemple :
4,9W.m* K™ pour une couche de 50nm de,FAe;sCo,.

L'exemple précédent montre que la loi de Wiedenfaramz permet de connaitre simplement la
conductivité thermique d'un métal, car la mesur@afable de la conductivité électrique est aiséaidel
d’'une méthode quatre pointes par exemple. Elle amel méanmoins compte que de la conductivité
thermique dans le plan. Or Klegt al[90] ont mesuré la conductivité thermique perpeuldire au plan
par une méthode dite de comparateur thermiques Earonductivité thermique dans le plan étantresti
par la méthode d’Anderson. Ills montrent que la cotidité thermique d’alliages terre rare/métal de
transition est anisotrope. En effet, du fait detlaicture colonnaire de la couche, la conductigias le
plan pouvait étre d'un ordre de grandeur plus édle celle perpendiculaire au plan.

D’autres méthodes expérimentales permettent derareditectement la conductivité thermique.

Il s’agit par exemple de la méthode par thermocédlece sur laquelle nous reviendrons plus longuemen
au chapitre IV. A l'aide de cette méthode, Langeald92] ont montré que la conductivité thermique
d’'une couche mince d’or (épaisseurs de 700nmra nviron) diminuait lorsque I'épaisseur diminuait
alors que celle du Nickel (épaisseurs allant deni08 7um) ne variait pas et restait sensiblement égale a
celle du matériau massif. lls ont mesuré par exemyle conductivité de 190 WK™, pour une
épaisseur de 700nm alors que la conductivité demassif est de 318 W:hK™. Cette diminution de la
conductivité thermique a été attribué a la striecfartement granulaire de I'or en couche mince.

L’influence de la taille finie sur la conductivithermique est donc trés dépendante de la structure
de la couche. Les valeurs de conductivité thermide® couches de cobalt et de platine seront donc
certainement plus faibles que celles des matémaassifs, car elles sont polycristallines avec dékes
de grain de l'ordre de 20nm (voir chapitre 1V). ples elles constituent un feuilletage, et mémeesi p
d’'études existent, on s’attend tout de méme a edagirésistances d'interface aient un role prédanti
dans le transport de chaleur a travers la totdétéa multicouche. Les résistances thermiquesetfetes

typiques pour des couches minces métalliques sobomire de 19 & 10" K.m2.W™.[72], [92], [94]
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Conclusion :

Au cours de ce chapitre, nous avons résumé leéreliffs régime de transferts thermiques qui

pouvaient apparaitre :

une exaltation du transfert thermique en champh@@ar I'air et radiatif (dans le cas de deux

surfaces dielectriques)

la présence d'une résistance thermique d'interéatee la pointe et le média dont la valeur

dépend de la nature (solide/solide en atmosphéskesét solide/liquide en atmospheére

humide) et de la qualité du contact

les conductivités thermiques de couche mincesanfivis plus faibles que celle du matériau

massif correspondant.

la conductivité thermique du silicium poreux dépeedsa porosité et peut étre de plusieurs

ordres de grandeur plus faible que celle du sificiu

Des simulations numériques présentées au chapitrans nous ont permis de déterminer I'effet

de ces différents transferts thermiques sur I'éffbment local d’'un média magnétique.
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CHAPITREIII :

SIMULATIONS NUMERIQUES DE L'ECHAUFFEMENT D’UN MEDIA
MAGNETIQUE PAR UNE POINTE AFM CHAUFFANTE
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1. SIMULATIONS NUMERIQUES DE L 'ECHAUFFEMENT D "UN MEDIA MAGNETIQUE PAR UNE

POINTE AFM CHAUFFANTE
1.1 Systeme modele utilisé

1.2 Echauffement en non-contact

[1l.1.i. Echauffement par flux balistique
@) sur média continu
(b) sur média discret

[1l.1.ii. Echauffement par flux radiatif

[1.1.iii. Echauffement par flux semi-balistique & P=30 bars

1.3 Echauffement en mode contact

l1l.1.i. Echauffement de la pointe seule - Puissamcde fonctionnement

[1I.1.ii. Echauffement du média
@) Sur média continu
(b) Sur média discret
(© Dynamiques de chauffage et refroidissement
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III. SIMULATIONS NUMERIQUES DE L'ECHAUFFEMENT D’UN
MEDIA MAGNETIQUE PAR UNE POINTE AFM CHAUFFANTE

Le but de cette partie est de déterminer les comditoptimales pour la réalisation d’'une
expérience d’'écriture magnétique avec assistareenthue en champ proche sous pointe AFM. Aux
vues des variations du champ coercitif en fonctlerla température de nos matériaux magnétiques,
nous avons estimé gu'il était nécessaire de chaldt@lement le média autour de 400-450K pour
retourner I'aimantation sous faibles champs apglq(voir chapitre 1V). Nous présentons dans ce
chapitre les résultats de simulations numériquemalat des ordres de grandeur d’élévation locale de
température pour différents médias, sous l'effstdiférents types de transferts thermiques en pham
proche reportés dans la partie précédente. Cedagioms nous ont permis de choisir et de concevoir
une géomeétrie et une nature de média pour lesguEhauffement local était optimal [95], [96].

Ces simulations ont été réalisées a I'aide du iegkeemlab. Ce logiciel permet de résoudre
des équations classiques, comme I'équation dedkegh grace a la méthode des éléments finis. Etant
données les dimensions caractéristiques de nostrsg, les lois classiques ne permettront pas
toujours de décrire les transferts thermiques &chslles et des précautions devront étre prisastqu

a la définition d’'un systeme modeéle et a l'intetptidn des résultats.

II1.1 Systeme modele utilisé

La méthode de résolution par éléments finis pexeetionner une solution approchée a une
équation différentielle définie sur un domaine gétique borné, pour des conditions aux limites et
initiales données. Le systeme est divisé en példsnents de maillage (de forme uniquement
tétraédrique dans le cas du logiciel Femlab). lablgme est résolu sur chacun des nceuds du maillage

puis interpolé. L'équation a résoudre est ici cdidda chaleur :
div(k grad(T)) = pc% 1)

ouk, p, etC sont la conductivité thermique, la densité etdpacité calorifique massique.

La loi de Fourier et I'équation de la chaleur gnid&coule ne sont pas toujours vérifiées aux
petites dimensions. Nous utiliserons donc chagisedi@il est possible (pour les couches minceget |
silicium poreux) des valeurs de conductivités thgums effectives correspondantes a des mesures
reportées dans la littérature ou effectuées par swdss (voir chapitre IV et [95], [85]). Nous
introduirons aussi des conductances thermiquesodeaat [70], [71]. Lorsque les dimensions ne
permettent pas de définir un gradient de tempérafymand elles sont inférieures au libre parcours
moyen des porteurs de chaleur), les profils de ésatpre ne peuvent étre interprétées, nous nous

intéresserons donc seulement aux températuregfdeesu
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Figure 111-2 : Echauffement local produit par un flux
localisé de 5.1% W.m? sur 25nm sur un systéme

Figure 1lI-1 : Echauffement local produit par un flux localisé de
2 Y Py .
5.1 W.m? sur 25nm sur un systéme modéle avec couche mince modéle sans couche mince magnétique a)

magnétique (a) Représentation schématique du systém(b) Représentation schématique du systéme (b) Résultat
Résultat de la simulation numérique : élévation deempérature a de la simulation numérique: élévation de

la surface du plot température a la surface du plot

Pour effectuer nos simulations, nous devons dargemier temps simplifier notre systéme.
Afin d’obtenir des éléments de maillage suffisamméns pour décrire une température locale,
I'extension spatiale du substrat est fixée a 8umaglen sur 10um d’épaisseur. Le nombre de nceuds
correspondant est d’environ 11000, la largeur mogates éléments est alors de 560nm. D’autre part,
le logiciel Femlab ne permet pas de traiter coement des géométries trés anisotropes comme les
couches minces par exemple. Les éléments de nedlaigt en effet toujours des tétraédres réguliers.
La discrétisation d’une couche mince exige dongramd nombre d’éléments et une importante taille
mémoire. Une couche mince peut étre modélisée,ilatamt son épaisseur d'un facteur 100 et

introduisant une conductivité thermique anisotrdifen de conserver la valeur de la puissance perdue

par conduction (proportionnelle-‘%§ pour un élément de section S et de longueurd)cbenposantes
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longitudinales et verticales sont respectivemenisdies et multipliée par 100 par rapport a la
conductivité thermigue initiale de la couche magut.

La conductivité thermique de multicouche Co/Ptagdriori inconnue. En appliquant la loi de
Wiedemann Franz, pour des valeurs typiques detikétgs électrique d’alliages CoPt en couches
minces [100], on obtient une conductivité thermigleel’'ordre de 18 W.thK™ . Méme s'il s’agit
d’une conductivité thermique planaire, cette vaketiutilisée comme conductivité thermigue isotrope
pour modéliser laouche mince magnétique. Pour mailler le systémeoleche mince est dilatée
suivant I'axe vertical, et est modélisée par uneacbe de 20x100 =&n d’'épaisseur, dont les
composantes de conductivités thermiques sank,& 0.18 W.n.K™, et k=1800 W.m".K™*(Figure
llI-1(a)). En toute rigueur, étant données la matpolycristalline et la finesse de la couche, la
conductivité thermique de la multicouche ne petg ébnsidérée comme isotrope. Néanmoins, des
mesures de thermoréflectance effectuées a post@impitre IV) ont montrées que la conductivité
thermique effective de la multicouche était de drer de 30 W.m.K™, donc du méme ordre de
grandeur que la conductivité thermique utiliséerpms simulations

Cette multicouche est de plus déposée par pultiérisaathodique sur un substrat en silicium,
une conductance thermique d’interface entre ces deuches doit étre considérée, de I'ordre de
100MW.ni%.K™* pour une interface métal/semiconducteur (voir dnapil). Cette conductance de
contact est modélisée par une couche dem H'épaisseur et de conductivitt 100 W.Ki'. Le
substrat est en silicium de conductivité thermid®®.W.m".K™ et d’épaisseur 10n. Les pertes
thermiques vers I'extérieur sont supposées nulteka dace arriere est maintenue a température
constante égale & 300K. L'échauffement produityaflux thermique de 5.£0n.m? localisé sur
25nm 2, est de 40 mK environ que ce soit sur un substeasilicium recouvert d’'une couche
magnétique (Figure llI-1(b)) ou sur un substrasiieium sans couche magnétique (Figure 111-2(b)).

Dans la suite, la couche mince magnétique n'estnpadélisée, les résultats obtenus pour le

substrat seul donneront alors une estimation tkntpérature atteinte sur la couche.

1.2 Echauffement en non-contact

Pour toutes les simulations présentées dans cétrehggn contact ou en non-contact), le flux
thermique incident est considéré localisé sur disde 25nm de diamétre. D’'une part, le rayon de
courbure typique de pointes AFM est de I'ordre 8&50nm, I'extension latérale du contact est alors
du méme ordre de grandeur. D’autre part, 25nm septé la localisation de I'échauffement exigée

pour obtenir des densités de I'ordre du Tbit/pduce

2 ’extension spatiale du flux thermique inciderété fixé dans toutes les simulations & 25nm de é&ti@m

85



[1I.SIMULATIONS NUMERIQUES DE ' ECHAUFFEMENT D UN MEDIA MAGNETIQUE PAR UNE
POINTE AFM CHAUFFANTE

La pointe est ici assimilée a un élément chauftafindrique porté a haute température et
distant du média d’'une dizaine de nanomeétres, q@lusi types de transfert thermique peuvent
intervenir :

» Le transfert par I'air en régime balistique
» Le transfert radiatif en champ proche
» Le transfert par I'air en régime semi-balistique

Nous allons déterminer I'effet de ces transfertsrttiques, (dont les ordres de grandeur ont
été donnés dans le chapitre précédent) sur ditEsegéométries de média. Dans toutes les
simulations les pertes vers I'extérieur sont cafigsids comme nulle, et la face arriére est maintanue
300K (Figure II-3).

»

10pun % Q=0

T=300K

F
Y

lopm

Figure 111-3 : Géométrie utilisée pour les simulatons thermiques

[11.2.i. Echauffement par flux balistique

D’aprés le Chapitre I, le flux thermique échangére un élément chauffant a 1000K et une

surface a une température T est donné par :

T
m) 1)

Ou @, représente le flux thermique balistique émis fEément chauffant. Si I'élément chauffant est

AD = CDO(l-

cylindrique de 25nm de diamétre & 1000K, le flux aers localisé sous la téte et est de I'ordre de
4.10 W.m? (voir 11.2.ii.(c)).
Les conditions aux limites imposées au systemedmmt les suivantes:
. Une absence d’échange thermique avec l'extériewf sur un disque de 25nm de
diamétre ou le flux sortant est égal au flux thepumai balistique échangé.

. La face arriere du substrat maintenue a températateante.
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(a) sur média continu

A I'équilibre, sur un substrat continu de siliciffn= 150 W.m".K™) de &im de rayon, épais
de 1Qum, I'échauffement local produit par échange bajisti n'est que de 1mK (Figure lll-4). Les
pertes par conduction dans le substrat sont en teffie importantes devant le flux balistique. Une
partie de ces pertes, celles dans la profondesulstrat peuvent étre limitées en utilisant un naié
moins conducteur thermique. Néanmoins, cela ne Igedhs suffisant car I'élévation locale de
température a la surface d’'un substrat de siligiameux, 1000 fois moins conducteur thermique que
le silicium, n'est que de 1.4 K environ. De plugme si la faible conductivité du substrat permet de
limiter les pertes dans la profondeur du substrame partie des pertes latérales, le flux thermiqu
incident est trop faible pour permettre un échaméfet significatif. La chaleur peut aussi étre giési
dans la couche magnétique qui n'est pas modélisébes barrieres thermiques verticales sont alors

ajoutées afin de limiter les pertes latérales.

300001 K 301361 K
301
o | o
300K
300K

Figure 1ll-4 : Echauffement par échange balistiqueavec Figure IlI-5: Echauffement par échange balistique avec une
une pointe & 1000K sur un substrat de Si, k=150W.fK" pointe & 1000K sur un substrat de Si poreux, k=0.18.m™.K*

(b) sur média discret

Le moyen le plus simple et le plus efficace poatisér des barrieres thermiques latérales est
d'utiliser un substrat structuré. Nous disposonssdestrats de silicium poreux dans lesquels sont
structurés des plots rectangulaires (que nous nisedéhs sous forme de piliers cylindriques pour
rendre le maillage plus facile) de 90nm de cététhde 100 & 300nm (voir Chapitre IV). L'élévation
de température est faible malgré cette structuration peu plus de 2K pour un plot de 100nm de haut
et presque 4K pour un plot de 300nm de haut. Caltteence d’élévation significative de la
température par rapport a un substrat de silicimeyx non structuré, peut s’expliquer par des

valeurs de conductivités thermiques trés prochae &air et le silicium poreux.
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302,128 K 103 81K
302
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301
{302
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Figure 111-6 : Echauffement par échange balistiqueavec une  Figure I1I-7: Echauffement par échange balistique &ec une
pointe a 1000K sur un plot cylindrique de Si poreux(k=0.16  pointe & 1000K sur un plot cylindrique de Si poreux(k=0.16
W.m*.K™) de 90m de diamétre et de 100nm de haut W.m%K™) de 90nm de diamétre et de 300nm de haut

Ainsi, méme en réduisant les pertes au maximummayen d'un substrat trés isolant et
structuré, le flux thermique balistique seul, dées conditions normales, n'est pas suffisant pour
produire un échauffement significatif. Nous étudiex par la suite I'influence d’'une augmentation de
pression, sur I'échauffement par transfert condlysr I'air en régime semi-balistique. Avant cela
nous allons déterminer I'effet d’'un transfert rdifid.e flux radiatif échangé n’est significatif guntre
deux surfaces diélectriques (voir Chapitre 1l). Blalisposons par ailleurs d’échantillons de ThFeCo
recouverts de 8@\, (pour éviter I'oxydation). Pour détérminer l'effetu transfert radiatif sur
I'échauffement de la couche de TbFeCo, les dift&®rcouches minces doivent étre modélisées.
Cependant, cette modélisation est impossible poergéométrie tres anisotrope comme la notre. Les

dimensions du substrat doivent donc étre réduitedsf rendre la géométrie plus isotrope.

TE) T T T T T T T TE) F o

303
3003 -

=0
3025 F - b .
30025 -

a2 ‘ 1 3002 |-

£l 30015 |

301 3001 e

300.5 30005 -

a0 300 -

B ; . ; . ; ; I i H I H i i
0 0.2 04 06 08 ] Z (microns) 0 o0& 1 15 2 245 r(microns)

Figure 111-8 : Profil vertical de température depuis le sommet du  Figure 11I-9 : Profil radial de température au pied du plot
plot
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Examinons, les profils de température sur un ptoepx de 90nm de large et 300nm de haut ,
obtenus par transfert balistique avec une poirited®K (la répartition de température a I'équililest
présentée Figure IlI-7). La Figure 111-8 représelet@rofil vertical de température du sommet du plo
jusque dans le substrat. A partir de 1um de prafonda température est constante et uniforme dans
le silicium poreux, égale a la température ambiaddéeméme la Figure I11-9 représente le profil edi
de température au pied du plot dans le substr&5am du plot, la température devient aussi
constante, égale a la température ambiante. Lérsgstnodéle utilisé par la suite peut donc étreirédu
a un plot cylindriqgue de 90nm de diametre haut@@ng posé sur un substrat cylindriqgue gdenxle
diametre et haut dguin (Figure I11-10(a)). Les conditions aux limitesnsdes mémes qu’auparavant :
la face arriére du substrat est maintenue a 300&sqiertes vers I'extérieur sont négligées. Lafeg
I11-10(b) présente le résultat de I'échauffement ae systeme modéle en régime balistique, les
températures obtenues sont sensiblement les mémaeeties d’'un substrat élargi (Figure 1lI-7).

Cette géométrie sera utilisée pour la simulatioliédauffement par transfert radiatif.

303 849K

T=300KE

300

Figure 111-10 : Echauffement d’un plot de silicium poreux sur un substrat de silicium poreux de fim de diameétre sur 1 microns de
haut

[11.2.ii. Echauffement par flux radiatif

Les coefficients de transfert radiatif ont été obds pour une température proche de
I'ambiante (voir chapitre Il). Ici nous considérdescas optimum ou la pointe est a 1000K. Le flux

thermique imposé est la somme des contributionsrdesferts balistique et radiatif:

T

AD =4.10(1-
( 1000

)+h, (1000-T) (2)

ol hg est le coefficient de transfert radiatif, égal & pour une pointe distante de 10nm (voir
paragraphe Il.2iii.d). La structure modéle estune couche de TbFeCo de 25nm recouverte d’'une
couche de 9N, de 20nm déposées sur un plot en silicium porewOden de coté et haut de 300nm.

Le substrat est lui méme en silicium poreux avee &paisseur de 1um et un diamétre de 5 um. Les

conductances thermiques de contact entre la cael$sgN, et de TbFeCo et entre cette derniére et le
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silicium poreux doivent étre considérées. Elles poises égales & 100MW K™ [70] et modélisées
par des couches de 100nm d’épaisseur et une cantiuthermique anisotrope suivant I'axe du plot
égale a 10 W.thK™. Les conductivités thermiques utilisées pour misdélles différentes couches
minces sont de:

- 13 W.m'K™, pour la couche de nitrure (égale a la valeur dténrau massif)

- 5W.mK™ pour la couche de TbFeCo (valeur reportée danittémature pour des

couches de 20nm d’épaisseur environ de ce typkadjal[95])

L'élévation de température de la couche a I'équélibst de seulement 4K environ (Figure
I11-11). Il faut noter que pour définir la géométriréduite, nous avons considéré le profil de
température par un flux balistique. Le flux radigtiant du méme ordre de grandeur, cette géométrie
est bien utilisable et I'élévation de températurteaue était attendue.

Pour espérer chauffer la couche magnétique suffient le flux thermique imposé doit étre
augmentée d’'un ou plusieurs ordres de grandedit papcontact avec une pointe chaude, soit avec

une pression plus importante sous la pointe potanitoun flux balistique plus intense.

conductance de

contact ; Si3N4 304071 K
304
3,0,
Conductances de contact AD .
\ ThFelo ThFeCo

Q=0 / Q=0

" - 302
Q=0+ 70

T=300K
300

Figure 11I-11 : Echauffement par transfert balistiq ue et radiatif d'une couche de TbFeCo déposée sunplot poreux.

[11.2.iii. Echauffement par flux semi-balistique a P=30 bars

Le flux balistique est proportionnel a la pressédans une configuration de téte en vol, ou la
pression dynamique sous la téte est de 30barkcpdut-étre 45 fois plus grand que celui échangé
pression normale. Par exemple, le flux thermiqueégime semi-balistique produit par une pointe a
800K a 6nm de la surface, pour une pression deaB$, est de I'ordre de 180MWIK™ (voir
paragraphe I1.2ii.d.). Néanmoins, I'élévation dmpérature obtenue au sommet du plot n’est que de

28 degrés au dessus de la température ambiantedHig12).
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Figure 111-12 : Echauffement par échange en régimesemi-
balistique avec un flux incident de 180MW.rt.K*d’un plot de Si
poreux de 100nm de diametre haut de 300nm

Ainsi, méme dans des conditions optimales (subgmant, flux maximum), les transferts
thermiques hors contact ne sont pas suffisammeiitaeés pour échauffer le média a des
températures de I'ordre de 400-450K.

111.3  Echauffement en mode contact

Pour modéliser I'échauffement dans le mode coritaest nécessaire de considérer tout le
systeme composé de la pointe chauffante et du médiaffet, au cours de I'expérience, la puissance
injectée dans la pointe est contrblée, et I'élévate température dans la couche magnétique dépend
des échanges thermiques entre la pointe et le delgpertes dans le média, ainsi que des pentes pa
conduction dans les bras du cantilever suppor@amodinte. Nous allons dans un premier temps
déterminer la puissance a injecter dans la poiote péchauffer a une température de I'ordre de-400
450K.

[11.3.i. Echauffement de la pointe seule - Puissance de folonnement

La pointe est située a I'extrémité de deux bradesler en silicium faiblement dopé. Une
couche mince d’'or a été déposée sur ces bras shaufr &xtrémité (chapitre V). Une zone plus
résistive est ainsi formée autour de la pointes@iolun courant est injecté dans les bras du lelger,
zone résistive est échauffée par effet Joule pamsmet la chaleur a la pointe par conduction.

Afin de simplifier la modélisation de I'échauffemate la pointe, I'hypothése d’'une puissance

Joule concentrée dans la zone résistive doit augatr&tre confirmée.
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Ge-6 W3

et

Figure 111-13 : Distribution de potentiel électrique dans un  Figure 1ll-14 : Distribution de puissance produite par effet Joule
levier en silicium de résistivitt 0.05Q.cm, lorsquun  Par injection de 10mA
courant de 10 mA est injecté dans les contacts méiques

Dans cette partie, sont détaillés les résultaterlst pour une pointe chauffante fabriquée a
partir d’'une pointe AFM commerciale (type NSC211J)0Le silicium formant les bras du cantilever
a une résistivité de 0.08.cm et est recouvert d'une couche d’or de 200nma&seur. L'extrémité
du levier n’est pas recouvert de métal et formsiaine zone résistive d’environ 60 par 25 pum (pour
une description plus détaillée voir chapitre V).udallons d’abord calculer la répartition de puissa
Joule dans le levier lorsqu’un courant est injelztas les contacts d’or. Pour cela il suffit de oése

I'équation d’électrocinétique suivante :
div(ograd V) =0 (3),
ou oest la conductivité électrique.

Les bras en silicium mesurent 420 de long par 28m de large et 2um d’'épaisseur. La couche d’or

étant tres fine, elle est dilatée verticalementndfacteur 10 pour étre maillée. Une conductivité
. . . PR 1
électrique anisotrope est donc attribuée a cetiele avey, p, = 20pQcm, p,=0.2QQcm eto = E :

Un courant de 10mA est injecté entre les extréndts contacts d’or, et circule dans le levier. Le
résultat de la simulation électrocinétique réalis¢ec Femlab montre que les contacts d’or sont
équipotentiels et que la tension aux bornes den& zésistive est de I'ordre de 1.2V (Figure )13
La puissance volumique par effet Joule est bierceminée dans la zone résistive et est d’environ
4.10°W.m* (Figure 1I-14), et correspond & une puissance totale dans laréeistive de 12mW.

Pour estimer la température obtenue grace a cistigbdtion de puissance, I'équation de la

chaleur est ensuite résolue

div (k grad(T)) =g (4)
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(ﬂ)2 +oz(aa—\zl)2 est la puissance Joule volumique en chaque dogstdeux

oV
et qzox(a—x)2 +0 o

y

extrémités du levier sont supposées étre a temypérambiante et les pertes vers I'extérieur sont
négligées (les conductivités thermiques du silicetnde I'or étant élevées, les pertes thermiques pa
conduction dans les bras sont a priori beaucoup phportantes que les pertes par l'air). La

température de la pointe est alors a I'équilibralég 536K environ (Figure 111-15).

536.036K

{450

1400

350

300

Figure 111-15 : Distribution de température obtenue aprés injection de 10mA de courant

Pour simplifier les futures simulations en contaous considérons désormais la puissance
produite par effet Joule localisée dans la zonistrés, homogéne et égale a 12mW.

La couche d’or n'est plus modélisée. Mais si 'eamsidere que seul le silicium participe a la
fuite thermique, la température de la pointe emtdimée de 35K par rapport a la situation préciden
(Figure 1llI-16). Pour tenir compte de la contrilmmtide I'or et atteindre une température proche de
celle obtenue avec la modélisation compléete, umelwctivité thermique équivalente est attribuée aux
bras du silicium. Les couches d'or et de siliciummfant des résistances thermiques en parallele, on
peut écrire:

eSi eor
k =k.—+k —2 (5),
eq Si @ or @

tot tot

ou &= 2um, g= 200nm et g=2.2um, sont respectivement les épaisseurs desdbragicium, des
couches d'or et I'épaisseur totale. La températigela pointe est alors cette fois un peu moins
surestimée (de 10K seulement voir Figure 11I-17) i@goport a la simulation compléte (résolution des

équations d’électrocinétique et de la chaleur).
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Figure I11-16 : Distribution de température produit e par une Figure IlI-17 : Distribution de température produit e par une

source de puissance de 4.P@/.pum? localisée dans la zone source de puissance de 4.P®/.pm? localisée dans la zone

résistive, en ne considérant que les pertes pardéicium résistive, en prenant une conductivité thermique étace pour le
silicium, tenant compte de la couche d’or

Des températures relativement élevées sont atesntela pointe. Néanmoins, a I'équilibre
une grande partie des bras est a haute tempérddares ces simulations, la diminution de la
conductivité thermique des bras de silicium lorstpeempérature augmente n'a pas été prise en
compte. Cette propriété pourrait-étre a l'origineng plus grande concentration de la chaleur :
lorsque la température est élevée, la conductiiéggmique est plus faible et la chaleur s’évacue
moins. En introduisant la dépendance en tempérdtuta conductivité thermique du silicium, c’est a

dire : (dans la gamme de température 300-550K qus mtéresse)

k=7'$—$6 (6) [106],

la température obtenue pour la méme puissancdussgfevée. Une puissance volumique de 3.10
W.m* (9mW sur tout le volume de la zone résistive)isefi effet pour atteindre une température de
I'ordre de 578K (Figure 111-18). Ainsi I'efficacitéle I'échauffement par effet Joule est sous-estietée
moins localisée lorsqu’on ne tient pas compte ddépendance en température de la conductivité
thermique du silicium (Figure 111-18).

La dynamique d’échauffement de la pointe a engiéedtudiée, en résolvant I'équation de la

chaleur dépendante du temps :
- div(kgrad(T)) = pC% +q ()
avec g=3.18W.pm? dans la zone résistive
- div(kgrad(T)) = pC% (87)

partout ailleurs
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Figure 111-18 : Distribution de température produit e par une source de puissance de 3:30.um? localisée dans la zone
résistive, en tenant compte de la dépendance en feénature de la conductivité thermique du silicium.

550 - 550 -
500 - 500 -
% g
] L 2 450 A s
E L2t 3 conductivité thermique indépendante de T
o g —— conductivité thermique dépendante de T
] g
£ 400 £ 400
5] i
conductivité thermique indépendante de T
350 —— conductivité thermique dépendante de T 350 [
300 |- 300 -
i 1 1 i 1 i 1 1 1 1 1 1 1 1
00  10x10° 20x10° 30x10° 4,0x10° 50x10° 6,0x10° 00  10x10° 20x10° 3,0x10° 4,0x10° 50x10° 6,0x10°
temps (s) temps (s)

Figure 111-19: Dynamique d'échauffement du sommetde la Figure 11-20 : Dynamique de refroidissement du sormet de la
pointe avec une source volumique de puissance dé@W.um?  pointe aprés extinction de la source de puissance

Le temps nécessaire pour atteindre la températaguitibre est de 4ms environ (Figure 111-19). Le
temps de retour a la température ambiante apr@xgan de la source de puissance est lui de leordr
de 2ms (Figure 111-20). Si I'on ne tient pas comgeela dépendance en température de la conductivité
thermique les temps de réponse sont un peu plussamais restent du méme ordre de grandeur. Les
dynamiques de chauffage et de refroidissement slpaates sont donc extrémement lentes, en raison
principalement de la longueur des bras. Si on densipar exemple le cas d'un barreau chauffé a son

extrémité, le temps nécessaire pour atteindraiilibge est donné par le temps de diffusion, cast

: C . L R
dire:t =pTL2, ouL est la longueur du barreau. En simplifiant non@bfeme au cas d’un barreau en

silicium, et avecp=2.34.16kg.m? C=703J.kg.K*, k=165W.m".K*, L=42Qum, le temps de
diffusion est de 1.7ms, du méme ordre de grandeer& temps obtenu a I'aide des simulations. Ce
temps de réponse pourrait étre réduit avec des dwalgviers plus courts. Les pointes que nous

utilisons sont fabriquées a partir de pointes corniakes, dont la longueur des bras n'a pas étésthoi
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pour obtenir un temps de réponse court. Néanmdinsourrait étre réduit en utilisant d’autres
techniques de fabrication pour dessiner d’autresngéries de levier. Ainsi, les premiéres pointes
chauffantes fabriquées par IBM offraient déja damps de réponse de I'ordre de 0.35ms avec des
bras de 50um de long [101]. Un autre groupe a obtee constante de temps de 'ordre ge [1L03]

en affinant la largeur des bras en niveau de la zésistive (Figure 111-21). Dans cette configuvati

comme celle d'IBM, le volume a chauffer est réduit.

80 um 20 umy
- Ricueer
Au/Cr on B doped Si legs
6 um
6 pm I I pm
25 pm T
// B doped Si
R (heating element)

Teg

Figure 111-21 :Exemple de structure de pointe chaufante avec une
constante de temps de}ils[103]

[11.3.1i. Echauffement du média

546,953

pointe

500

conductance thermique
de contact
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contact=25nmx2 Snn

substrat en silicimn
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Figure 111-22 : Echauffement d'un substrat continu de silicium par contact avec une pointe chauffantdans laquelle une puissance
de 12mW de puissance a été injectée.

Nous allons considérer dans cette partie une zenepdtact pointe-échantillon circulaire de
25nm de diamétre (afin de respecter les ordresatelgur de I'extension du contact qui sont compris
entre 10 et 50nm selon les rayons de courbure @atep [105]). Pour évaluer la température atteinte
sur le média, la conductance thermique de contaite da pointe et le média est prise égale a
100MW.n2.K* lorsqu’un contact solide existe (conduction sokdéfle) et & 10W.fhK™* lorsqu’une

interface liquide est présente entre la pointe ehédia (conduction solide/liquide/solide), en adco
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avec les remarques faites au chapitre précéded}. [Cette conductance thermique est modélisée par
une couche de 100nm d’épaisseur, possédant uneuctosited thermique anisotrope selon I'axe

vertical.

(@) Sur média continu

Avec une puissance de 12mW injectée dans la poligévation de température d’un
substrat continu de silicium est quasi-nulle (Fegulil-22). Ainsi, comme dans le cas de
I'échauffement hors contact, il est nécessairealtayn substrat suffisamment isolant pour limites |
pertes de chaleur par conduction. Une températairkotire de 530K (Figure 111-23) environ peut
alors étre obtenue dans les mémes conditions ddéfaba sur une couche continue de silicium poreux
de conductivité thermique k=0.16WK™. De plus, la zone de contact étant étroite ebtalactivité
thermique de la couche étant trés faible, I'écleaméint reste tres localisé. On vérifie sur le profil
radial de température a la surface du silicium wor&igure 111-24), qu’ au dela de 200nm du centre
du contact, la surface est a température uniforgeeéa 300K. Néanmoins, la distribution de
température risque en réalité d'étre beaucoup [dtge car la couche magnétique n'a pas été
modélisée. En effet, celle ci posséde une condté&tivermique dans le plan plus élevée et les perte
par conduction dans la couche pourraient étre ragligeable. C’est pourquoi nous nous sommes
intéressés a des substrats structurés qui offenmsaulement des propriétés magnétiques intéressant
pour I'enregistrement (voir chapitre I), mais pettaet aussi la localisation du chauffage en lintitan

les éventuelles pertes de chaleur par conducting kdacouche magnétique.

550

546 953K
conductance thermique
500
de contact
S00
smface de <
L = 450 -
contact=2Smnx2 Snn politte: - =
s
8 400 |
§
400 =
substrat en .
silicium poreux
k=0.16 Wm/TK
300 -
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
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Figure 11I-23 : Echauffement d’'un substrat continu de silicium Figure 11I-24 : Profil radial de température sur la surface du
poreux (k=0.16W.m".K™) par contact avec une pointe chauffantesilicium poreux aprés échauffement par contact avegne pointe
dans laquelle une puissance de 12mW a été injectée chauffante dans laquelle une puissance de 12mW a&étjectée
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(b) Sur média discret

L'élévation de température a la surface d'un plotepx dans les mémes conditions de
chauffage est la méme que celle obtenue dans lé'wasubstrat continu de silicium poreux (Figure
[11-25). L'échauffement y est de plus parfaiteméotalisé. Ainsi le plot voisin reste a température
ambiante (Figure 111-26). Ceci permet de sélectanuan plot sur lequel inscrire un point mémoire
sans risque d’erreur : ses voisins étant froids, &mantation ne peut étre retournée sous I'eftet
champ magnétique appliqgué. Néanmoins, lorsque dspinére est humide, et pour des forces d’appui
treés faible sur la pointe, une couche de liquidet @re présente sous la pointe. Il n'existe pas de
contact physique entre la pointe et le média ethbéige thermique s’effectue alors via le liquide

(Figure 111-27) et la conductance de contact a w#rsr n’est plus la méme.

546 813K 546 845K

500 500
400 T
300 300

Figure 111-25 : Echauffement d’'un plot de silicium poreux unique  Figure 111-26 : : Echauffement d'un plot de silicium poreux

(k=0.16W.n".K™) par contact avec une pointe chauffante dans et de son voisin (k=0.16W.MK™) lorsque ce premier est

laquelle une puissance de 12mW a été injectée. mis en contact avec une pointe chauffante dans lagile
une puissance de 12mW a été injectée.

pointe conductance de contact

plot poreux

A partir de mesures, Majumdar (voir chapitre 1[H24]) calcule une conductance de contact
solide/liquide/solide, égale a environ 7nW-.gour un contacgntre une pointe en or et une couche
d’aluminium. D’autre part, pour une pointe avecragon de courbure de 50 a 100nm, I'extension
spatiale du ménisque d’eau est de 35 a 50nm de Jaép](Figure 111-27). Nous considérons donc ici
une conductance par unité de surface d’environ 3M%K™ (pour un ménisque de 50nm de large),
que nous modélisons par une couche de 200 nm d&&aiet de conductivité thermique 0.6 Wi
! Méme si la sélectivité est conservée puisqueld¢ yoisin reste a température ambiante, la
température atteinte a la surface du plot n'est glie de 450K environ (Figure 11-28). L'élévatide
température est donc réduite de 100K environ papad a un échauffement en atmosphere séche.
L'écriture demeure donc possible en atmosphére deimiais la consommation de puissance est plus
élevée gu’'en atmosphére séche. Néanmoins, pouodeEs d'appui plus importantes (supérieures a

quelques nN [104]), I'interface liquide disparditeecontact est de nouveau solide. Donc en mairis
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le contact entre la pointe et le média, le tramgfearmique peut étre amélioré (d’autant plus gue |

résistance thermique d'interface solide/solide dimipour des forces d’appui plus importantes[104])

546.847 K
pomte
conductance liquide /solide
500
l].]i_“tg T=450K __ ot
x : plot poreux
meémsqgue d'ean o
400
300

Figure 111-27 : Formation d’'un ménisque d'eau sousla Figure 1I-28 : Echauffement en atmosphére humide tin plot de

pointe en atmosphere humide silicium poreux et de son voisin (k=0.16W.thK ™) lorsque ce premier
est mis en contact avec une pointe chauffante danaquelle une
puissance de 12mW a été injectée.

(c) Dynamiques de chauffage et refroidissement

Couche magnétique ®=1.5e-3Wum? Pour étudier la dynamique
e=20nm
e S \i d’échauffement et de refroidissement de la
£=8700 kg.m-3 Conductance de contact
1 leo- =100 L4t s
C=300 1K ke I couche magnétique située au sommet du
plot, nous avons estimé tout d’abord la
Poreux . . . .
k=0.16 W.m! K-* puissance nécessaire pour atteindre une
£=702 kg.m-3 ; L .
C=703 J KL kgt température éequivalente a celle obtenue

Figure 111-29 : Structure modéle utilisée pour simuer les dynamiques de lorsque la pointe est au contact. Nous nous
chauffage et refroidissement intéressons dans cette partie a la structure
compléte : un plot poreux de 90nm de c6té et haut380nm, une conductance de contact
poreux/couche magnétique de 100MW.Ki* modélisée par une couche de 100nm d’épaissew et d
10W.m*K™, et une couche magnétique de 20nm d’épaisseuornuctivité thermique 18W.HK™
(Figure 111-29). Le flux conductif a I'équilibre asommet du plot poreux obtenu dans les simulations
précédentes est de I'ordre de 8-8§Wm™ Nous avons fait varier la puissance injectéelaute cette
valeur pour atteindre une température de 530-540Ksi un échauffement de 537K de la couche
magnétique est réalisé par injection d’une puissaswrfacique de 1,5.0V.m? Le temps pour
arriver a cet équilibre et le temps de retour gptEnature ambiante sont tous deux de I'ordre de 1us.
Un refroidissement lent peut s’expliquer par let faue le substrat est trés isolant ou que la
conductance de contact empéche la chaleur de siéva@pidement. Or, en augmentant la

conductance de contact d'un facteur 10 000 (ceéquivaut a diminuer la résistance du méme
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facteur) les temps de réponse sont inchangés @-igeB0 et Figure I1I-31). D’autre part, les temps
de réponse d’échauffement et de refroidissemermnoistavec les simulations d’'un plot poreux seul
sans couche magnétique (avec une puissance d&vimi®) sont d’environ 550ns (Figure 111-32 et
Figure 111-33).

550 |- 550 |-
500 | 500 | conductance de 100MW.m™.K"
conductance de 100MW.m” K" s conductance de 10GW.m” K"
— conductance de 10GW.m~ K <
< 450 |- 2 40}
e 2
2 o
il e
"8 400 | £ 400 -
€ 2
o
350 - 350
300 | 300 |-
1 1 1 1 1 L 1 L L 1
0,0 5.0x107 1.0x10° 1.5x10° 2.0x10° 0.0 5,0x107 1,0x10° 1,5x10° 2,0x10°
temps (s) temps (s)

Figure 111-30: Dynamigue d’échauffement d'une couthe Figure 11l-31 Dynamique de refroidissement d'une coche
magnétique sur plot poreux pour différentes valeurs de magnétique sur plot poreux pour différentes valeursde

conductance thermique conductance thermique
600 600
550 550 |-
o S00F- 500 | —— plot poreux seul P=1e9 W.m*
=
© 3
g or | I P=1e9 W.m? £*r
— = =]
8 plot poreux seu e .m 2
g 400 |- é 400
8
350 - 350
300 |- 300 |
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
00 5,0x107 1,0x10° 1,5x10° 2,0x10° 00 2,0x107 4,0x107 6,0x107 8,0x107 1,0x10°
temps (s) temps (s)
Figure 111-32 : Dynamique d’échauffement d’un plot poreux Figure 111-33 : : Dynamique de refroidissement d’un plot poreux

Ainsi, les temps de réponse lents de la configumatompléte proviennent de la forte capacité
calorifique de la couche mémoire et du substratis@lant. Le temps d’échauffement pris ici estiicel
pour lequel la température d’équilibre est de 580kiron. D’autre part le temps de refroidissement
considéré est la durée au bout de laquelle le méstiale nouveau a température ambiante. Il est
possible de réduire les temps effectifs d'échaufieimet de refroidissement, en choisissant un
matériau magnétique de telle sorte que la décmissde son champ coercitif soit trés rapide lorsque
la température augmente et qui possede une failabdtion des champs de retournement (voir
Chapitre IV). Ainsi, I'élévation de température agsaire pour retourner I'aimantation sous faible
champ peut-étre minimisée et le temps d’échauffémétuit. Il ne faut par exemple que 250ns pour
atteindre 400K (Figure 111-30). De méme si la dmition des champs de retournement est faible, le
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plot ne devrait pas étre nécessairement froid peypas étre retourné par le pulse de champ suivant

appliqué pour retourner un autre plot chauffé. Aigisle champ d’écriture est tel que tous les gkt

une température inférieur & 350K ne se retournast le pulse de champ magnétique suivant pourra

étre généré apres 400ns seulement (Figure II1E3dnc une optimisation des propriétés magnétiques

du média permettrait d’augmenter considérablementtdux de transferts. Et comme nous l'avons

décrit au chapitre | une parallélisation des op@nat permettrait d’accroitre encore ces taux de

transferts.

Conclusion

Donc, ces simulations nous ont permis de comprenakee

En mode hors contact, les transferts thermiquasndtaop faibles pour permettre un
échauffement suffisant.

En mode contact, l'utilisation d'un substrat stowét en silicium poreux est
indispensable pour atteindre des températures eocalffisantes pour I'écriture
magnétique.

L'écriture reste possible et sélective en atmosplhé@mide mais avec des puissances
consommeées plus importantes.

Les temps d’échauffement et de refroidissement kot mais peuvent étre réduits
en utilisant un matériau magnétique pour lequeleroissance du champ coercitif en
température est rapide.

Méme si la puissance consommeée est élevée 12mVignsmt 15uW environ sont
nécessaires pour échauffer la couche magnétiguasadp 500K. En modifiant la
géométrie de la pointe, il est possible de rédainguissance consommeée et le temps

de réponse de la pointe.

Pour valider ces résultats expérimentalement, agass fabriqué et caractérisé des substrats

structurés et isolants.
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IV. FABRICATION ET CARACTERISATION DES MEDIAS

Introduction :

D’aprés les simulations thermiques présentées apitth précédent, il est nécessaire
d’utiliser un substrat isolant et structuré afinrdduire les pertes par conduction latérales es ¢kan
profondeur du substrat. De plus, les médias maguesi discrets sont bien adaptés a I'enregistrement
aux ultrahautes densités.

Nous allons présenter dans ce chapitre un procédfltication original et simple d'un
nouveau type de substrat structuré en siliciumpoeglapté a I'enregistrement thermomagnétique.

Les propriétés magnétiques de deux types de makeédi@éposés sur une couche de silicium
poreux ont été étudiées. Les multicouches Co/Risedlliages amorphes ThFeCoCr sont déja utilisés
pour l'enregistrement magnétigue et magnéto-optiqeie raison de leurs fortes anisotropies
perpendiculaires. D'autre part, en plus d’offrireuiorte d’aimantation a saturation, les propriétés
multicouches Co/Pt déposées sur des substratsusesicle silicium sont bien connues. Au contraire
des alliages amorphes de TbhFeCo, qui ont cepefidaantage de présenter une décroissance rapide
de leur champ coercitif en fonction de la températu

Finalement, les conductivités thermiques des caichereuses et magnétiques seront

mesurées par thermoréflectance pour confirmerdésuus utilisées dans les simulations numériques.

IV.1 Fabrication d'un média magnétique composé d’un substrat structuré
en silicium poreux

Figure 1V-1 : Images par microscopie électronique &alayage d’'un réseau de plots de silicium de 90-0fm de cdté réalisés par
lithographie électronique suivie d’'une gravure iongue réactive, les mesures montrent que les plotsnidarges de 100nm et espacés
de 100nm. (a) et (b) sont des vues de dessus eeft)une observation latérale sur un bord du réseau
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Nous présentons ici un procédé simple de fabrication substrat structuré et isolant
compatible avec les étapes standards de photalépbig, utilisées en microélectronique. Le
silicium poreux peut étre 1000 fois moins conductdermique que le silicium lorsque son
taux de porosité atteint 70%. Or une couche deigili poreux peut étre obtenue facilement
par oxydation anodique du silicium dans une safutitacide fluorhydrique. La fabrication
d’un substrat structuré en silicium poreux peuiag® en deux étapes : le silicium est d’abord
structuré par des techniques classiques de litbbgraet gravure, puis une couche poreuse est
formée par oxydation anodique du silicium. Un dépftgnétique sur ce substrat permet
finalement d’obtenir un média magnétique.

IV.1.i. Fabrication d’'un substrat structuré en silicium

Lithographie &lectronique Pressage
Faisceau d'électrons T>Tg

@ v Y v v} ek

@) il Polymére

Substrat
de Silicium
Trempe
Développement T <Tg
© (®) i S
Gravure RIE Retrait du moule
“ ©)
e e T e B T ey
Nettoyage résine
() Transfert des motifs du polymére dans le silicium

(d)

Figure IV-2: Structuration d'un substrat de silicium par Figure 1V-3: Structuration d'un substrat de silicium par
lithographie électronique et gravure : (a) expositn a un nanoimpression : (a) impression des motifs dans ureuche de
faisceau d'électrons de la résine, préalablement pésée sur le polymere par pressage avec un moule a une températu
silicium (b) développement de la résine insolée (@ravure Supérieure a la température de transition vitreusg(b) trempe

ionique réactive du silicium (d) nettoyage de la sine. pour figer les motifs dans le polymére (c) retraidu moule (d)
transfert des motifs dans le silicium par gravure énique
réactive.

Des structures nanométriques peuvent étre formées de silicium par lithographie
électronique, suivie d’'une gravure ionique réacfirigure 1V-2). Une résine électrosensible estéétal
sur le substrat de silicium. Un faisceau d’'électrest balayé sur la surface sensible en formant des
motifs (Figure IV-2(a)). L’échantillon est ensujiongé dans un développeur. S'il s'agit d'une résin
positive, la partie exposée au faisceau d'électemtglissoute (si la résine est négative la padie
exposée est dissoute) (Figure 1V-2 (b)). Si lan@siupporte la gravure, elle peut servir de madaie.
silicium non recouvert de résine est alors attggaréun plasma (Figure IV-2(c)). Des motifs aussi

petits que 20nm ont été obtenus grace a cette itpehiil07]. Néanmoins, une réplication de ces
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motifs sur une large zone ( sur quelques 16) crécessite une durée d'insolation totale trésueng

car la largeur du faisceau est de 'ordre de 10hma eésine doit étre insolée pendant quelques ms
environ en chaque point. Une autre technique péamtet’obtenir des substrats structurés sur de
grandes surfaces, en grande quantité et de maiieyeapide, est actuellement en développement et
fait I'objet d’'une these au laboratoire. Les motfent transférés par pressage avec un moule
(préalablement fabriqué par lithographie électroa)ffLl08]. Une couche de polymére est étalée sur un
substrat de silicium et est échauffée au dessisa dempérature de transition vitreuse au moment du
pressage afin de la rendre déformable (Figure Bj)3Elle est ensuite refroidie avant retrait dwiao
pour figer les motifs pressés (Figure 1V-3(b)). B¢apes de gravure classiques permettent ensuite de
transférer les motifs dans le substrat de silicigigure IV-3(d)). Des structures de I'ordre de 6om

été réalisées [109], mais I'obtention de tels mnsodi® maniere homogéne sur de larges surfaces reste
difficile [110]. Récemment des électrodes avec gimss de I'ordre de 40nm ont été structurées et
répliquées sur une plague de silicium de 200mmialaétre[111].

Les substrats structurés que nous utilisons onfadtéqués au CEA-Léti par Stéfan Landis
par lithographie électronique. Il s’agit de résedeximni de plots de silicium de 90-100 nm de co6té
espacés de 50nm ou de 100nm et hauts de 300nmgMigl). De tels substrats sont utilisés depuis
des années au laboratoire dans la fabrication diasénagnétiques [112],[114],[115]. La couche

magnétique est, dans ces travaux, déposée apaelde structuration.
IV.1.ii. Fabrication d’'une couche de silicium poreux

La formation d'une couche de silicium poreux a été
observée pour la premiere fois par Ulhir [116] slqu’il étudiait
I'électropolissage du silicium. Une couche de gilic poreux

peut étre réalisée par oxydation anodique d'un ritdlen de

Substrat de Si silicium dans un bain d’'acide fluorydrique (Figuxe4). Selon,
Figure IV-4 : Préparation d'une couche de 1€ dopage, la concentration de la solution et leraat injecté, il

silicium poreux par oxydation anodique du . , . . L,
silicium dans un bain d'acide fluorhydrique. €St pOssible d’obtenir des structures, des tadtetes densités de

Une électrode est plongée dans le bain de HF L
et l'autre électrode est mise au contact de la pores différentes.
face arriére du substrat de silicium. . .
- Morphologie des pores en fonction du dopage :

Des études réalisées par microscopie électroniqueaesmission [117] ont permis de mettre
en évidence la structure colonnaire et dendritidas pores (Figure 1V-5(a)) formées a partir de
substrats de silicium fortement dopés au phosplere 0.01Qcm). La dimension des pores et
cristallites est de I'ordre de 10-20nm. Les coucpeeuses formées a partir de substrats silicium
moins dopésp(> 1 Qcm) sont constituées de pores de plus petitesdaille I'ordre de 2-3nm, dont la

répartition est plus isotrope (Figure 1V-5(b))
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- Porosité en fonction des parameétres de I'anodisat

Figure IV-5: Images en coupe par microscopie élemnique en transmission d'une couche de silicium peux
fabriquée a partir de silicium p+ (a), et de silicim p (b) par Beale et collaborateurs [117]

Beale et collaborateurs [117] ont montré que lasiéndes pores augmentait lorsque la
concentration d’acide augmentait et qu'elle dimihysour des densités croissantes de courant.
Cependant, le mécanisme de formation des pores pa&s encore totalement compris. Certains
[118],[119] s’accordent a dire que, pour du silinifiortement dopé, la surface est d'abord passivée
par formation de liaison silicium-hydrogéne. L'appd’'une charge positive par la présence d'un trou
permet la formation d’une liaison silicium-fluot.d'en suit des réactions en chaine qui menent a la
formation d'autres liaisons silicium-fluor, poumélement briser une liaison silicium-silicium. La
taille des pores et I'épaisseur de I'interface exigux pores sont donc liées a la largeur de la den
charge d’espaéequi peut étre formée dans le silicium. La dissohuts’arréte lorsque le régime
d’inversiort est atteint. En effet lorsque tous les porteurpritaires ont déserté la zone de charges
d’espace, le semiconducteur est localement ndlitry. a donc plus d’apport de trous pour provoquer
les réactionsLe dopage détermine donc la taille des pores. Goagele silicium faiblement dopé, il
n'y a pas de zone de charges d'espace qui puigs¥ ane déplétion de porteurs et arréter la
dissolution. Un effet de confinement quantique t@riiaccroissement de la taille des cristallites au
dela de quelques nanomeétres [118].

Au regard des mesures de conductivité thermiquertéps dans la littérature [120], nous
avons choisi de préparer des couches poreusesiradeasilicium p de résistivité 4-@.cm, dans un
bain de HF concentré a 25%, en injectant une dedsitcourant de 18mA/ém Une électrode est
plongée dans le bain d’acide et une seconde estanisontact avec la face arriere du silicium (FEgu
IV-4). Le silicium utilisé étant faiblement dopéneai couche d’aluminium est déposée sur la face

arriere du substrat puis recuite sous vide afinlgwsntact avec I'électrode soit ohmique. Nousnavo

% Zone de charges d’espace : zone désertée paotesifs de charges majoritaires, les trous pousilitium
dopé au bore.

* Régime d’inversion : régime pour lequel la concatiin des porteurs minoritaires (les électronsr piw
silicium dopé au bore) est localement supériedaecancentration intrinséque.
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pu vérifier, par une image TEM (Figure IV-5), que douche poreuse était bien nanoporeuse. Les
parameétres de préparation utilisés ici permettéstitenir des couches avec 70% de porosité [122],
dont la conductivité thermique est d’aprés la ditére de 0,14 W.tK™ [120]. Des mesures de
thermoréflectance (voir paragraphe 1V.3) ont psrpar ailleurs de confirmer cette valeur.

La derniere étape de fabrication des médias
consiste & déposer une couche magnétique. Certaines
précautions doivent étre prises car la couche ligdusn
nanoporeuse constitue une interface particuliéliepgut
affecter la croissance des couches magnétiques.

. Elle est formée de trous et de cristallites

qui peuvent modifier la morphologie et la taillesdrains

Figure IV-6: Image en coupe par microscopie formes au cours du depOt'

électronique en transmission d'une couche de
silicium poreux de 5 microns d'épaisseur, fabriquée
a partir de silicium p

. Elle est contrainte. La couche nanoporeuse
est monocristalline, avec un parametre de maillesda
direction normale au plan légérement différent elelicdu silicium. Pour des échantillons de silicium
faiblement dopés, la couche nanoporeuse est digitga courbure est convexe [121]. Dans notre cas
(voir paragraphe IV.2.i(b)), le rayon de courbuse d@e I'ordre de 10-30 m et il existe une différenc
de hauteur de 1 & 2um entre le milieu de la coathebord.

. Elle vieillit trés rapidement. La couche poreusexgtle spontanément a l'air et a
température ambiante. Certains auteurs ont corpiatéa qualité cristalline se dégrade avec lesemp
Pour passiver la surface poreuse, on peut volem@nt provoquer une oxydation (thermique,
chimigue ou électrochimique) ou la recouvrir d’'uatériau plus stable a I'air.

Nous avons cherché les meilleures conditions pbtenir un dépdt magnétique sur silicium

poreux compatible avec I'enregistrement magnétayukrahaute densité.

IV.1.iii. Dépdts des couches magnétiques

(a) Dépbts de multicouches Co/Pt

Les couches de cobalt et de platine sont déposekebaratoire par pulvérisation cathodique
dc (direct current). Un gaz inerte, I’Argon, eshig® pour former un plasma par application d’'une
forte différence de potentiel entre une anode etaathode. Les ions sont alors accélérés et viennen
frapper un matériau cible. Les atomes du matéitzsle sont éjectés a cause du choc et se dépogent su
le substrat placé a I'opposé de la cible. Des obsiens TEM et des mesures par rayons X [113] aux
grands angles ont permis de montrer que les muttiees Co/Pt étaient constituées de grains dont la
taille était comprise entre 6 et 9 nm, orienté®autle la direction (111) du platine et (001) dbala
La composition de I'empilement, JRCy gnd Ptisnm4 avecx=1.8 a 15nma été déterminée dans de

précédentes études [113], [114] afin d’'obtenir désbts magnétiques sur des substrats structurés de

111



IV. FABRICATION ET CARACTERISATION DES MEDIAS

silicium adaptés a I'enregistrement magnétique. Ni@sumerons les propriétés magnétiques de cet

empilement au paragraphe 1V.2.i(a).
(b) Dépobts d’alliages amorphes en TbFeCoCr

Les dépbts de TbFeCoCr ont été réalisés par psatémn cathodique au CEA-Léti par Marie-
Francoise Armand. Des couches de 25 et 50nm ontdépbsées a partir d'une cible de
Thyy ~655C0sCrs 4 puis recouverte d’une couche dgNgj de 20nm d’épaisseur, pour protéger I'alliage
de I'oxydation.

Les dépbts de ThFeCoCr sont réalisés en tensiaiinaen(DC), alors qu’une pulvérisation
réactive est utilisée pour déposer le nitrure teiwin. Une cible de silicium est pulvérisée dame u
atmosphére d'argon et d'azote dont le débit esrdénPour des matériaux isolants, il n'est pas
possible d’utiliser une tension continue puisquengice cas, les charges s’accumulent sur la surface
de la cible et le processus de pulvérisation gstriompu. Le dép6t est alors réalisé par pulvéasat
haute fréquence. Lors de Il'application d’'un chantigraatif radio fréquence (13.56 GHz), les
électrons, beaucoup plus mobiles que les ions, @@ une tension d’autopolarisation sur les sible
équivalente a la tension DC. Des ionssnt créés et bombardent la cible.

Les couches de TbFeCoCr forment un alliage amorghie présente une anisotropie
magnétique perpendiculaire. Ces alliages sont couent utilisés pour I'enregistrement magnétique.

Leurs propriétés magnétiques sont présentées agrpphe IV.2.ii

IV.2  Caractérisations magnétiques

IV.2.i. Caractérisations magnétiques des multicouches Co/Pt

(a) Propriétés des multicouches déposées sur des atdsbntinus ou structurés
en silicium

05 |-
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Figure IV-7: Cycle d’hystérésis mesuré par effet Krr polaire d’'une multicouche Pt gnn/(C0o ennf/Ptignm)a
déposée sur une substrat de silicium recouvert d'uaxyde thermique de SiQ de 100nm d'épaisseur.
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Les multicouches sont composées d’une bicouchetCéfigtée un certain nombre de fois et
déposée sur une couche tampon de platine. Lesigégpmagnétiques de I'empilement comme
I'anisotropie, la coercitivité et la rémanence, elégent de I'épaisseur de la couche tampon, des
épaisseurs de cobalt et de platine dans la bicoetctie nombre de répétitions de celle-ci [113]4]11
[115]. L'anisotropie perpendiculaire est extrémemeépendante de la qualité des interfaces. Les
conditions d’élaboration (pression d’élaboratioatune du substrat) et les épaisseurs des diffé&rente
couches seront donc déterminantes. Ces différemgngtres ont été étudiés par Stéfan Landis [113]
afin d'obtenir des propriétés magnétiques comfetibvec I'enregistrement magnétique a ultra-haute
densité. La Figure IV-7 représente le cycle d'hnéstis perpendiculaire au plan de I'échantillon,
mesuré par effet Kerr d’'une multicouche RH(Coy.enndPtisnm4 déposée sur une barrette de silicium
recouvert d'oxyde thermique. Nous constatons queydte est carré et que le champ coercitif est de
159 Oe. Lorsque I'épaisseur de la couche tamponseé&psur silicium augmente, le champ coercitif
est plus important [113]. Des études par rayonsidontré que la texture de I'échantillon autour de
la direction (111) du platine était en effet amé@alorsque I'épaisseur de la couche tampon est plu

importante, d’'ou une augmentation de lI'anisotrapagnétocristalline.

m aimantation dang le sens de I'amantation de la
poitite
aimantation dans le sens opposé

Figure V-8 : Image MFM de 5x5um? en mode linéairé & 100nm de la surface d’'une multicouche P/ (C0o enm/Ptysnms
déposée sur un réseau de 1@*1mm de plots de 100nm de coté espacés de 100nnha@tits de 300nm, structurés dans
un substrat de silicium. Le contraste marron signie que I'aimantation du plot est orientée dans le Ame sens que
I'aimantation de la pointe, tandis que le contrastgaune indique qu’elle est orientée dans le sens ppsé.

Les propriétés magnétigues de ces multicouchessééposur des substrats structurés en
silicium ont ensuite été étudiées [113], [114],9L1L'aimantation des plots est monodomaine. La
Figure IV-8 présente I'image MFM & I'état désainggnd’'une multicouche P§,{(Coenn{Ptienma
déposée sur un réseau de @@OLlmm de plots de 100nm de c6té espacés de 100rimuts de
300nm. L’'aimantation des plots est orientée perjpei@lrement au plan de I'échantillon, dans le
méme sens ou dans le sens opposé de l'aimantatiola ghointe magnétique. D’autre part, les
couplages dipolaires entre plots et entre le sond@efplots et le fond des tranchées sont négligeabl

(environ 100 Oe) devant le champ de retournemant plot (quelques kOe) [113]. Les aimantations

® Dans le mode linéaire, la pointe magnétique @seill dessus de la surface a une hauteur fixe dentent au
mode « tapping » ou la pointe oscille en contact
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des plots sont donc décorrélées pendant la ddearigtun cycle d’hystérésis et leurs champs de
retournement sont indépendants les uns des autt&$. [Ce type de média est donc bien adapté a
I'enregistrement magnétique aux ultrahautes desisitée couplage dipolaire a cependant une
influence sur la configuration magnétique a I'éésaimanté, c’est pourquoi nous on observons sur la
(Figure IV-8) que les aimantations des plots ne pas orientées de maniére totalement aléatoire.

Les cycles d’hystérésis des réseaux de plots (Eitys9) font apparaitre plusieurs séquences
de renversement. La premiére, a bas champ, cordspa retournement de l'aimantation des
tranchées; la deuxiéme a celle du sommet des pleteenforcement du champ de retournement des
plots par rapport a celui des tranchées peut stpxgd par une probabilité réduite d’avoir un défaut
faible anisotropie dans un objet de taille nanoiméd. La distribution des champs de renversement
des plots est trés large. En effet, contrairementn@ couche continue ou le renversement de
'aimantation s’étend a toute la couche par propagade paroi, apres un seul événement de
nucléation d’'un domaine d’aimantation inverse sudéfaut ; pour un média prégravé, la propagation
de la paroi est arrétée par les flancs des plastebhversement de I'aimantation du plot est donc
assuré par la nucléation d'un domaine inverse sudéfaut ou sur un bord de plot [113]. Une
répartition inhomogene des défauts, ainsi que damds de plots différentes (voir 'image MEB
reportée Figure 1V-1) engendrent alors une largtridution de champ de retournement. Pour une
multicouche P (C0o.end Pt snm)s déposée sur un réseau de Fnuta plots de 100nm espacés de
50nm et hauts de 300nm, le retournement de I'aiatimt du premier plot s’effectue a environ a 1kOe

alors que celui du dernier plot apparait & env8@kOe (Figure 1V-9).

1,6

«— sommet des plots

0,0

M(u.a)

08|

tranchées

16 . 1 . ! . . 1 . 1
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Figure IV-9 : Cycle d’hystérésis mesuré par effet l€rr polaire d’'une multicouche Ptionn/(C0o 6nnfPti.gnm)4 déposée
sur un réseau de 1mrde plots de 100nm espacés de 50nm et hauts de 30Gstructurés dans un substrat de
silicium.

Cette distribution pourrait étre en partie réduite améliorant I'étape de structuration afin

d’obtenir des formes de plots plus reproductibleBe représente un inconvénient majeur pour
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I'enregistrement magnétique car cela implique d@ille appliquer des champs tres importants pour
retourner certains plots, alors que d’autres paiirse renverser a des champs beaucoup plus faibles.

Des erreurs d’écriture pourront alors avoir lieu.

(b) Propriétés des couches déposées sur une couchawmde silicium poreux

Comme nous l'avons évoqué au paragraphe IV.1.8trlacture de la couche poreuse est trés
particuliere. Or, les propriétés magnétiques dedticouches Co/Pt sont connues pour étre tres
dépendantes de I'état de surface du matériau guellelles sont déposées. La présence de pores et d
cristallites peut avoir une influence sur la craise des couches magnétiques et affecter leurs
propriétés magnétiques. Les défauts induits pelereeffet modifier leurs processus de retournement.
D’autre part, I'anisotropie magnétique peut ellesaétre altérée.

L'anisotropie magnétique des multicouches a plusiedigines [122], sa réduction peut donc
étre due a plusieurs effets :

. Une moins bonne texturation de la multicouche magné sur le substrat poreux
peut affecter I'anisotropie magnétocristalline de volume qui caractérise I'orientation de
I'aimantation par rapport aux axes de symétriecheau cristallin.

. Une modification de la qualité des interfaces atmadance a réduire l'effet de
I'anisotropie magnétocristalline de surfacequi est engendrée par une brisure locale de siyn#éla
surface ou aux interfaces d’'un métal ferromagnétiqu

. Une relaxation des contraintes par création dechsions et de défauts peut limiter la
contribution dd’anisotropie magnéto-élastique Celle-ci a pour origine une contrainte uniaxieiée
sur la maille de I'élément magnétique. Cette camteapeut avoir comme origine un désaccord de
maille entre deux éléments déposés successiveBidatcontrainte est trop forte, des dislocations o
craquelures peuvent apparaitre dans la couche.

. Une réduction de l'aimantation ou une rugositérfat@ale importante peut diminuer
I'anisotropie de forme ou énergie démagnétisantd=n effet, celle-ci est proportionnelle au careé d
I'aimantation. Une réduction de celle diminue l&fflémagnétisant. De plus, une rugosité interfacial
aura tendance aussi a réduire le coefficient degutionnalité.

Nous avons dans un premier temps cherché a saves propriétés des multicouches Co/Pt

étaient conserveées lorsqu’elles sont déposéessurauche poreuse.
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s Dépbts sur une couche de silicium poreux de 10 mams d’épaisseur

Les premiers échantillons réalisés sont composdisedcouche de silicium poreux de 10um

d’épaisseur.
Mesures VSM
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Figure IV-10: Courbes daimantation de multicouches Figure [V-11: Courbes daimantation de multicouche
Pty g (COo 6nnfPt1.gnm)a déposées sur une couche poreuse de IRk snm/(COo.ennfPtisnm)a déposées sur une couche poreuse de 10 um
um d’épaisseur en fonction du champ appliqué dansldirection d'épaisseur en fonction du champ appliqué dans lelgn de la
perpendiculaire au plan de la couche, mesurées alsWi. couche couche, mesurées au VSM

Les courbes d’aimantation des premiers échantillans lesquels ont été déposées des
multicouches Rignd (CoennfPlignm)a , ONt été mesurées au VSM. Les couches poreusegtént
formées successivement dans la méme solugioml(puisech?2 etc...) et les dépdts magnétiques ont
été effectués en méme temps.

Nous constatons tout d’abord que les multicoucbeservent une anisotropie perpendiculaire
puisqu'il 'y a pas d’hystérésis lorsque le chamagnétique appliqué est paralléle au plan de la
couche (Figure IV-11) alors qu'il en existe un tpre le champ est perpendiculaire (Figure 1V-10).
Les cycles dhystérésis ne sont pas reproductibless échantillon a l'autre. Excepté pour
I’échantillon ech2 la rémanence n’est pas unitaire et pour tougdbsintillons le cycle d’hystérésis
n'est pas carré. Toutes les propriétés magnétimessirées sur ces 4 échantillons ont été regroupées
dans le Tableau IV-1. Nous constatons que les apoteg d'anisotropie des couches
Pty gnd (C o 6nnd Ptignm)s déposées sur silicium poreux sont plus faiblesaglies déposées sur silicium.
De plus I'anisotropie et lI'aimantation & saturatidiminuent pour les échantillons dont la couche
poreuse a été formée en dernier. Ce qui sembladigiuer un vieillissement de la solution au cours

N

de la fabrication du silicium poreux. Les valeursimantations a saturation et de constantes

® VSM (Vibrating Sample Magnetometer) : magnétométréchantillon vibrant. L’échantillon magnétique
auquel est donné un mouvement sinusoidal, est @acéentre d’'un électro-aimant. La variation dex(flu
proportionnel a I'aimantation, crée une différemee potentiel aux bornes des bobines de détectierVSM
permet donc de mesurer directement I'aimantatiofédbantillon en fonction du champ appliqué.
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d’'anisotropie, calculées a partir des cycles danplan et reportées dans le Tableau IV-1 ne
permettent cependant pas d’expliquer les différemtamns la forme des cycles d’hystérésis. En effet,
les échantillonsech3 et ech4ont des cycles d’hystérésis perpendiculaires an jplantiques. Mais,
I'échantillon ech4 a une constante d’anisotropie trois fois plus deague celle deech3 et une
aimantation plus faible. De méme, I'’échantillech2a un champ coercitif plus élevé et un cycle plus
carré alors que sa constante d’anisotropie et gorargation sont plus faibles que celles de
I'échantillonechl

Or si la couche poreuse n'est pas homogéne sufdéohantillon, des propriétés magnétiques
différentes peuvent étre mesurées sur un méme drarPour effectuer ces mesures, nous avons du
cliver les échantillons pour obtenir des morceae®@5 mrienviron. Au cours du clivage, la couche
poreuse peut se craqueler sous l'effet de fortagr@iates induites. Enfin, les flancs de la coudbe
silicium poreux sont alors a I'air libre et peuvstixyder, modifiant les propriétés structurales.

La seule conclusion que nous pouvons tirer de cesuras est que quelque soit I'état de
I'échantillon, la couche poreuse n'affecte pas leediion de I'anisotropie qui est toujours

perpendiculaire au plan.

Tableau IV-1 : Propriétés magnétiques calculées aaptir des cycles d’aimantations des multicouches Pgnn/(C0o ennfPt1.8nm)s d€posée
sur une couche poreuse de 10 microns d’épaisseuresurés au VSM.

Echl Ech2 Ech3 Ech4 sur Si
M,/M ¢ Rémanence 0.73 1 0.6 0.65 1
H,, Champ de nucleation -43 Oe 77 Oe -85 Oe -55 Oe 100 Oe
H. Champ coercitif 109 Oe 187 Oe 77 Oe 80 Oe 136 Oe
Hs Champ de saturation 500 Oe 331 Oe 280 Oe 270 Oe 180 Oe
Hy Champ d’anisotropie 3000 Oe 3412 Oe 1300 Oe 2902 Oe 5890 Oe
M Aimantation a saturation 1116 emu/crh| 807 emu/cmy | 712 emu/ch | 517 emu/crh | 1068 emu/crh
K ¢t Constante d’anisotropiel,7.10erg/cni | 1,4.10erg/cni | 0,4.10erg/cni | 0,7.16erg/cnt | 2,6.18erg/cni

Mesures par effet Kerr polaire’

Nous avons réalisé une autre série d’'échantillovesurés cette fois par effet Kerr polaire,
pour éviter d’avoir & découper les échantillonafgt de mesurer des cycles d’aimantation a plusieur
endroits de la couche poreuse.

Trois échantillons :ech? ech8 ech9 ont été réalisés a la suite dans la méme solution
électrolytique. Les dépbts de multicouches Co/Ptesth7 et ech9ont été réalisés en méme temps
tandis que celui siech8a été effectué deux jours plus tard afin d’étutliefluence du vieillissement

de la couche poreuse sur les propriétés magnétiquess cycles d’hystérésis dans la direction

" Effet Kerr polaire : Une lumiére polarisée regilement qui se réfléchit sur un matériau & aimammtat
perpendiculaire va voir son plan de polarisatiamner et une ellipticité apparaitre. La mesureadetation du
plan de polarisation ou de [ellipticit¢ en fonetiadu champ appliqué permet de décrire des courbes
d’aimantation.
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perpendiculaire au plan des multicouchesR{Cop ennfPtsnms, Mesurés par effet Kerr polaire sont

présentés Figure 1V-12. Nous remarquons que, copone les précédents échantillons mesurés au
VSM, les cycles d’hystérésis ne sont pas carréguetles rémanences des échantillecis7 et ech8

ne sont pas unitaires. De plus, les propriétés gtagres ne sont pas tres reproductibles et ne
semblent pas avoir de lien avec le vieillissementl’dchantillon. Comme nous l'avons expliqué
précédemment, une des causes de la perte d’apigoabde la géne a la propagation des parois peut
étre la rugosité de surface du silicium poreux.nAdie réduire une éventuelle influence de cette
rugosité ou de défauts du substrat, des multicauakiec différentes épaisseurs de couche tampon de

platine ont été déposeées.

épaisseur de la couche tampon de platine: 1,8nm

ech8 /
ech7 W
ech9 /’f

M(u.a)

. 1 . I . 1 . . 1 . 1 . 1 .
-2000 -1500  -1000 -500 0 500 1000 1500 2000
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Figure IV-12 : Cycles d’hystérésis mesurés par effekerr polaire sur des multicouches Pignn/(C0o.6nnfPti.gnm)a déposées sur des
couches poreuses de 10 pm d'épaisseur et 70% de @sité. Pour les trois échantillons, la couche porea a été élaborée le méme
jour. Le dépdt de I'échantillon ech8 a été effectu? jours aprés les dépdts des échantillons ech7eeh9.

Toutes les couches poreuses ont été réaliséesuitdadans la méme solution électrolytique.
Pour chaque épaisseur de la couche tampon deeplateux échantillons ont été réalisés. Nous
observons sur la Figure 1V-13 que mise a part ¢esmtillons avec une épaisseur de 10nm, les cycles
d’hystérésis ne sont pas parfaitement reprodustitblen échantillon a I'autre. Méme si désormais les
rémanences sont unitaires et les cycles semblestqjolis », il existe une grande différence efdre
champ de nucléation et le champ de saturation@eC® environ voir Figure 1V-14), contrairement a

ce que l'on peut observer pour les mémes couchggsdés sur silicium. De plus, les champs de
retournements sont beaucoup plus importants quehkmps coercitifs des couches déposées sur un

substrat de silicium (Figure 1V-14). Les éventugltagosités ou effets d'interface n’ont donc pas pu

étre lissés totalement en déposant des couchemmanmius épaisses. La couche poreuse formée a

donc nécessairement une influence sur la croiss#eseouche de Co/Pt.
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. La convexité de la surface poreuse peut engendrerplus grande mosaicité des
grains et affecter I'anistropie magnétocristallihedép6bt.

. Les contraintes importantes existantes dans lahesuporeuse peuvent se relaxer en
formant des craquelures et entrainer une diminudianisotropie magnéto-élastique et une altération

importante de la couche

Nous avons tenté dans un premier temps de ré@u@défbrmation dans la couche poreuse, en
réduisant son épaisseur. En effet, le rayon debcoerde la couche poreuse est inversement
proportionnel & son épaisseur:

2
ts Esi

R=z—F——=_S_3l
6 1-v Agat, E,

(1) [123]
ou R est le rayon de courbure,et vp les coefficients de Poisson du silicium massif etsdicium
poreux ,ts ettp les épaisseurs du substrat et de la couttks, le désaccord paramétrique de maille,
Esi et Ep les modules d'Young du silicium et de la coucheepse, avec :

E.=(1PYE, (2)[123]
ou P est la porosité.
En outre, plus la couche poreuse est épaissegiusstjues de craquelures au moment du séchage de

I'échantillon sont importants [124].

&paisseur de la couche tampon de platine:4nm épaisseur de la couche tampon de platine: 6nm

1k s
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Figure 1V-13 : Cycles d’hystérésis mesurés par effeKerr polaire sur des multicouches Psnn/(C0genn/Ptisnm)a (€N haut a gauche),
Ptenm/(C0o.6nnfPt1.enm)a (€N haut a droite), Pionn/(C0o.ennfPtisnm)s (€N bas a gauche), Rin/(Cooennf/Ptisnm)a (€N bas a droite) déposées

-3000

-2000 -1000

0 1000

H(Oe)

. -3000
2000 3000

épaisseur de la couche tampon de platine: 10nm

——ech12
——ech16

-2000

L
-1000

0
H(Oe)

1000

L
2000

épaisseur de la couche tampon de platine: 15nm

3000

inll
-

M(u.a)

-3000

-2000 -1000

0 1000
H(Qe)

.
2000 3000 3000

sur des couches poreuses de 10 um d'épaisseur ex/de porosité.

-2000

-1000

0
H(Ce)

1000

L
2000

3000

119



IV. FABRICATION ET CARACTERISATION DES MEDIAS
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Figure 1V-14 : Champs de nucléation, coercitif et d saturation des multicouches Rimw/(C0o.enn/Pt1gnm)a déposées sur une couct
poreux de 1gum et champ coercitif des @mes multicouches déposées sur silicium en fonctida I'épaisseur de la couche tampon ¢

Nous avons donc déposé des multicouches Co/Pt ser couche poreuse de 5 microns

d’épaisseur.

s+ Dépbts sur un couche de silicium poreux de 5 micrard’épaisseur

Les cycles dhystérésis mesurés par effet Kerr imolasur des multicouches
Pt(Cp.ennfPtienms (avec x= 1.8 a 15nm), déposées sur une couchegmde 5um d’épaisseur sont
carrés, de rémanences unitaires et peu différemtsedix de mémes multicouches déposées sur
silicium (un exemple pour x=10nm est donné Fig€b). Excepté pour la couche tampon de 4nm,
pour laquelle un échantillon présente un champ aitifetrés différent, pour toutes les autres
épaisseurs de couche tampon, les multicouches éépasr silicium poreux ont des champs coercitifs
trés proches de ceux des multicouches déposéssisium (voir Figure 1V-16). L’aimantation, 1128
emu/cni, et la constante d’anisotropie, 2,2F.Hg/cni, d’une multicouche Rbn{Co.sn{Ptsnn)a
déposée sur une couche poreuse da 8épaisseur, sont sensiblement égales aux vaieessirées
pour le méme dépbt sur silicium (voir Tableau IVI¥Eme si la reproductibilité n'est pas excellente
d'un échantillon a l'autre, les multicouches CofiRiposées sur une couche poreuse ge 5
d’épaisseur conservent donc des propriétés magmedtiq adaptées a I'enregistrement
thermomagnétique.

Le lien entre la structure poreuse et les promidb@gnétiques de la multicouche ne sont
cependant pas clairs et les différences entre éex déries d’échantillons d’épaisseurs différentes

s Nz

restent a expliquer. Nous avons pour cela procédiea&tude structurale par diffraction de rayons X.
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—— dépbt sur Si 5 s —
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Figure 1V-15 : Cycles d’hystérésis mesuré par effeKerr polaire Figure IV-16: Champs coercitfs de multicouches

sur des multicouches Rbn/(Cooen/Plienn)s déposées sur despy o, Pt gn)s  déposées sur une couche de silicium

couches poreuses de 5 um d'épaisseur et 70% de psité (Courbe hqrex de um (points noirs, pour chaque épaisseur deux

rouge) et sur silicium (courbe noire). échantillons ont été fabriqués) et champ coercitiles mémes
multicouches déposées sur silicium (points rougesh fonction
de I'épaisseur de la couche tampon de platine.

«+  Etude structurale

Diffraction de rayons X

o Structure de la multicouche

Notre but ici est d'étudier les différences struates de la multicouche magnétique suivant
gu’elle est déposée sur une couche poreuse de di@paisseur, sur une couche derd d'épaisseur
ou encore sur du silicium. Nous avons mesuré destrgs de diffraction en configurati®a26 de
multicouches Rnn{(Cay gnnd Ptrgnm4 déposées sur 10 um de silicium poreux pour leseglelicycle
d’hystérésis n'est pas caréchl2etechl§, et de mémes multicouches déposées sur 5pumicarsil
poreux €ch23 pour lesquelles le cycle est carré et proche elai du silicium. Nous les avons

comparés au spectre de diffraction des dépotdlaumm (Figure IV-17).

v' Texture
Nous constatons que pour toutes ces multicouchegriEins sont principalement orientés
suivant une direction proche de la direction [1dd]platine massif. Aucun pic proche d’'un pic du
cobalt massif n'apparait, ce qui signifie qu'a térieur de chaque grain le cobalt est épitaxiélesur
platine. Le décalage du pic observé par rappoat dirbction [111] du platine massif est produit par
une dilatation de la couche due a un différencpatametres de maille entre le cobalt et le plafiree.
plus, pour les quatre échantillons, le rapporteehimtensité dans la direction [111] et l'interéside la

direction [200] est quasiment le méme. La textymeaaait donc identique pour tous les échantillons.
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v Longueur de cohérence verticale et périodicité ajue
Nous observons sur la Figure IV-17 que mis a parpetits décalages entre les pics [111],
sGrement dus au réglage initial du zéro et au agatde I'échantillon, ceux ci conservent la méme
largeur pour tous les échantillons. Nous pouvotisnes, via la formule de Sherrer, la longueur de
cohérence dans la direction de croissance :

0.9\
L co<O

ou A = 0.179nm est la longueur d’'onde du rayonnemerénXs par la cathode de cobaltleta

A(20) ~ (3)[125]

longueur de cohérence dans la direction perperaieulau plan de la couche. La longueur de
cohérence obtenue est de 14.8 nm, égale a I'épaiggtale de la multicouche. Il n'y a donc pas de

joints de grains verticaux.

ic Pt[111
100 |- P e

ech12
ech16
ech22
—Si

pic de surstructure
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Figure 1V-17 : Spectre de diffraction de multicouctes Ponm/(C0o ennfPti.snm)s déposées sur Jm de silicium poreux (echl?2 ¢

ech16), sur wm de silicium poreux (ech22) et sur silicium (courb bleue)a I'aide d'un diffractométre de poudre utilisant une
source de rayons X de Cobalt de longueur d’'onde @2nm (échelle semi-logarithmiqu)e

pic Pt [200]

intensité normalisée par rapport au pic de platine

La distanceal entre les plans successifs de platine dans latidine[d 11] est donnée d’aprés la

loi de diffraction de Bragg par:
g =M
smGLO = d 4)
ou 0y est l'angle de diffraction au premier ordre danglil@ction [111]. La dimension finie de la
bicouche fait apparaitre des pics de surstructamésur des pics principaux. Ainsi nous observons a
gauche du pic [111] du platine un pic secondaieesymétrique de ce pic devrait étre présent aedroit

du pic principal, mais il est convolué avec le pitncipal. Nous pouvons estimer I'épaisseur de la

bicouche, correspondant a la périodicité chimiquear la formule suivante:

. AA
sinb, , 25 -Z (5)
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ou #, ;est I'angle de diffraction au premier ordre danditaction [111] correspondant au premier pic
de surstructure. Les valeurs des distances intarld@ites et des périodicités chimiques pour les
différents échantillons sont reportées dans le&ablV-2. Les valeurs des distances interréticesair
trouvées sont toutes proches ou égales a cellelatingp massif dans la direction [111]. Les
périodicités chimiques calculées sont proches égalsseur attendue de la bicouche, 2.4nm. Nous
constatons que pour I'échantilldch22et pour le dépdt sur silicium cette valeur est’dedre de
2.58 nm, alors gqu’elle est plus faible pour lesxdptemiers échantillons. Cela signifie que pour les
échantillonsEch12et Ech16une partie de la bicouche n’est pas bien struetotéque la maille des
échantillonsEch22 et Silicium est plus dilatée par rapport aux échantillons guénts. Une telle
dilatation de la multicouche est attendue, cardbatt s'épitaxie sur le platine mais possede un
paramétre de maille de 0.204nm, alors que cellplatine est de 0.226nm. Le fait que la périodicité
chimique est plus faible pour les échantilldBshl2 et Ech16 inciterait donc a penser que les
contraintes y sont moindres. Cela pourrait rej@ndihypothése faite précédemment d'une
détérioration de ces couches de 10um sous l'effetrop fortes contraintes qui provoquent des
craquelures dans la couche poreuse et dans lacoumfnétique. Mais un mauvais réglage de zéro ou
un mauvais centrage de I'échantillon peut aussi&trorigine de petits décalages dans la posdes

pics.

Tableau IV-2 : Valeurs des angles de diffraction ayremier ordre et de surstructure dans la direction[111] du platine, de la
distance interréticulaire et de la périodicité chinique

2049 201 4 d A
Ech12 (10um) 47 ° 42,48 ° 0,224 nm 2,45 nm
Ech16(10um) 46,67 ° 42,27 ° 0,226 nm 2,51 nm
Ech22(5um) 46,37 ° 42,07 ° 0,226 nm 2,57 nm
Si 46,67 ° 42,38° 0,227 nm 2,58 nm

v' Mosaicité
En comparant, les courbes em-scan » effectuées autour du pic [111] du platirigure
IV-18), nous constatons que le pic correspondandépdt sur silicium est plus large que ceux
correspondant aux dépots sur silicium poreux. ®laidgeur a mi-hauteur de ce pic est déterminée par

la relation suivante :

+ 09\
pp 2L sin®

para

Aw=n+x_ (6) [125]

ou n est I'ecart type de la désorientation autour deitaction [111] du platineX,p,, une fonction
d’appareil etLp.a la longueur de cohérence parallele au plan. Pesréchantillons poreux la
désorientation est donc plus faible et/ou la tals grains est plus importante. Les deux effeone
pas séparables a I'aide d'une seule courbe. Patimglier la mosaicité de la cohérence latéralestil e

d’'usage de faire des-scan autour des pics d’ordre supérieur (ici p@2]2 Dans notre cas ceux-Ci
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donnent des pics trop larges pour étre mesurabteplétement et en déduire la largueur. Nous avons
reporté dans le Tableau V-3 les largeurs des pidgs tailles de grains calculées lorsque la indéa

est négligée. On obtient alors des tailles de grdénl a 2nm pour le silicium poreux et de 0,7nor po

le silicium. Pour trancher quant & la taille desimg et a la mosaicité, il faudrait pouvoir compare
avec des images TEM en coupe. Des échantillonsesonburs de préparation, mais celle-ci est trés
délicate car la couche poreuse est fragile. LesiraesSTEM effectuées dans la these de Stéfan Landis
sur des multicouches déposées sur silicium ont r@aqnie la taille des grains étaient de I'ordre de
30nm, ce qui correspond a une largeur a mi-haute.36°, a comparer avec des largeurs obtenues
ici d’'une dizaine de degrés. Ceci nous confirme lguaosaicité est non négligeable et que des études
complémentaires sont indispensables pour détermmoreimportance et conclure quant a ces résultats
a priori étonnant. En effet, étant donné la dimomtde I'anisotropie pour les dépbts sur des casiche

poreuse de 10um d’épaisseur, on s’attendait pduédir une mosaicité plus importante.

0.3 -

08

Intensité normalisée

03 -

—35i
— Si poreux Smicrons: ech22

oo b Si poreux 10microns: ech16
Si poreux 10microns: ech12

1 1 1 1 | I
-15 =10 -5 o 58 10 15

Ao (%)

Figure IV-18 : @-scan (spectre 8 fixe 0 variable) autour du pic [111] du platine de multi®uches Pionm/(C0g 6nm/Pt1.8nm)s dépOsées
sur 10um de silicium poreux (ech12 et ech16), supsn de silicium poreux (ech22) et sur silicium (coure noire)

Tableau IV-3 : Largeur du pic en o-scan autour de la direction [111] et longueur deahérence dans le plan calculée en négligeant la
mosaicité

® A® L para
Ech12 (poreux 10um) 24,42° 9,17° 1,22 nm
Ech16 (poreux 10um) 23,94° 6,07° 1.87 nm
Ech22 (poreux 5um) 22,76° 8,49° 1,41 nm
Si 25,28° 14,94° 0,7 nm
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o Structure de la couche poreuse

Nous avons ensuite effectué des spectres de diffra@ux grands angles autour de la
direction de diffraction de la raie [004] (directide croissance) du silicium. Nous observons sur la
Figure IV-19, les pics du silicium correspondank aaies Ky, et Ka, du cobalt et a la gauche de ces
pics, ceux correspondant au silicium poreux. Noogvpns constater que les pics du poreux des
échantillonsEch12et Ech16sont moins importants et plus éloignés du picilititsm. Ce qui signifie
que pour ces échantillons le silicium poreux estinsidbien structuré et que la différence de
parameétres de maille entre le silicium et le siliciporeux est plus importante. Les couches poreuses
de 10um sont alors peut-étre plus oxydées quedeshes de 5um. Ceci expliquerait une moins
bonne structuration et une plus forte contrainée,les distances Si-Si sont plus importantes dans la
silice que dans le silicium. Les conditions de ifzddion ont été les mémes pour tous les échargillon
les taux d'oxydation devraient donc étre a pri@s Imémes. Des craquelures dans la couche,
augmentant la surface en contact avec I'air, pemtaexpliquer cette plus forte oxydation. D’autre
part, le rayon de courbure est environ deux foiss gbetits pour une couche poreuse de 10um
d’épaisseur que pour une couche de 5um (voir Tabkal). La couche est donc plus convexe avec
une hauteur relative au centre de I'échantillonndi®n 2um. Elle est donc plus contrainte

conformément a ce que nous avons dit précédemment.

S1(004) Koy
u Si(004) Koy

3.0+ .
81 poreux (004)

Koy Ko,

log(l)

824 826
2théta (%)

Figure 1V-19 : Spectres de diffraction autour de ladirection (004) du silicium (échelle semi-logaritmique)

Tableau IV-4 : Paramétres de déformation de la coue poreuse (dilatationAa/a, rayon de courbure R et épaisseur au centre ppur
une épaisseur de 5um (ech22) et de 10um (ech16yulds a partir des courbes de la Figure 1V-19 et da formule (1)

0. -0
2(']Si 2(']Si poreux Aa/a (= _—Shorenx S [121]) R h
taro
Ech22 824° 81,92° 48.10 28 m 1,0um
Ech16 82,4° 81,86 ° 53.10 12.6 m 2.4m
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Etude de la rugosité de surface

1E7 ¢

1000000 .-
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Figure 1V-20 : Courbes de diffraction en incidenceaasante de couches de 30nm de platine déposées slicium
(courbe noire) et sur 5um de silicium poreux (courb rouge).

La Figure 1V-20 présente des courbes de diffractiorincidence rasante de couches de 30nm
de platine déposées sur silicium et sur 5um desiti poreux. Pour des angles d’incidence supérieurs

a I'angle critique de réflexion totale, une padiefaisceau de rayons X est absorbée par le raatéri

et l'intensité réfléchie décroit en suivant une éoie—14, ou @ est I'angle d’'incidence. De plus, les

réflexions successives sur les interfaces de lafmmince font apparaitre des franges d’interfé@gnc
appelées franges de Kiessig. Ces franges sonfedssiur la courbe de diffraction de la couche de
platine déposée sur silicium, mais a peine détetgtour le dépdt sur silicium poreux (voir Figure
IV-20), pour lequel l'intensité décroit beaucoupplrapidement. Ceci révéle la présence d'une
rugosité a l'interface silicium poreux/platine et/a la surface du platine. En effet, I'intensité du
faisceau de rayons X réfléchi sur une surface nuggiest proportionnelle a l'intensité spéculaira et
exp(—ozez), ou ¢ représente la rugosité quadratique moyenné ett I'angle d’incidence. Des
mesures AFM ont confirmé que la rugosité résidueélledép6t de platine sur silicium poreux était
importante, de 1.8nm environ, alors que la mémel®wéposée sur silicium présente une rugosité
RMS d’'a peine 0.4nm. D’autre part les images AFMspréées sur la Figure IV-21 corrobore
I'hypothése d’une granulosité plus large pour l@sals sur silicium poreux.

Les rugosités RMS de multicouches fH(Cog.ennfPlisnm)s déposées sur différents substrats
ont été mesuré par AFM. La rugosité résiduelledest.23 nm pour un dépbt sur une couche poreuse
de 5um d’épaisseur et de 1.6 nm pour un dépbtawche poreuse de 10um d’épaisseur, alors que la
méme multicouche déposée sur silicium mesurée lavettme pointe AFM donne une rugosité de

0.28nm. Les propriétés magnétiques des multicouClogit étant tres dépendantes du substrat et des
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différentes interfaces [126], il est étonnant déstit pour des dépdts sur des couches poreusesile 5u
d’épaisseur, des cycles d’hystérésis aussi catragssi proches des cycles mesurés sur des couches
déposées sur des substrats de silicium. De plois que la rugosité des couches déposées sur 10um
de silicium poreux est équivalente, les propriétegnétiques sont trés différentes avec notamment
des champs de saturation importants qui semhbieiguer de forts piégeages de parois. D’aprés ces
résultats, il semble donc de facon étonnante, queidosité de la surface poreuse ne soit pas le

parameétre prédominant pour expliquer les proprigtggnétiques des multicouches Co/Pt.

10.0 nm

5.0 nm

0.0 nm

lum
Depot de 30nm de Pt sur Silicium © Depit de 30nm de Pt sur Spum de Siporeux

Figure 1V-21 : Images AFM de la topographie d’'un d@dt de 30nm de platine sur un substrat de siliciun& gauche) et du méme
dépbt sur une couche poreuse de 5um.

Conclusions de I'étude structurale

Ces études ont permis de montrer que la texturendé8couches Co/Pt reste la méme
gu’elles soient déposées sur une couche poreussuown substrat de silicium. La direction
d’anisotropie magnétocristalline est ainsi biensaaée. Les courbes em<«scan » font apparaitre de
facon étonnante des pics plus fins pour les édlargicomposés de silicium poreux. La croissance
sur couche poreuse ne semble alors a priori pandngr une plus forte mosaicité. Cependant lztaill
des grains demeure inconnue et des mesures TEMIésatmais indispensables pour interpréter ces
courbes et connaitre la réelle mosaicité. L'infaeerde la courbure de la couche poreuse sur la
croissance des multicouches et sur les mesuredffdaction, n'a pu étre identifiée. Méme si la
convexité parait importante, celle-ci est repastie une largeur de 1 cm environ, et ne provoque pas
nécessairement une plus grande mosaicité globedec@urbes em-scan indiqueraient plutdt le
contraire).

Les multicouches Co/Pt déposées sur une coucheige 10um d’épaisseur ou sur une
couche de 5um d'épaisseur présentent la méme weuftexture, mosaicité). La différence de

propriétés magnétiques de ces dépdts ne peut phwss’interpréter par une modification de
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I'anisotropie magnétocristalline. En revanche, différence claire apparait dans la structure méme d
silicium poreux pour des épaisseurs de 5 et 10pimsiAe silicium poreux de 10um d’épaisseur
semble moins cristallin et plus dilaté dans ladaioa normale. Les contraintes plus importantes sur
cette couche pourraient provoquer des craqueluess da couche poreuse et dans la couche
magnétique. Les défauts engendrés sur la couchaétiqe pourraient géner la propagation des
parois et expliquer la forme des cycles d’hystérébservée.

Enfin, la mesure de rugosités importantes sur dekicouches déposées sur des couches
poreuses, constitue un résultat « étonnant » ardetg leurs propriétés magnétiques. D’'une past, le
cycles d’hystérésis mesurés sur les échantillongogés de couche poreuse de 5um d’épaisseur sont
carrés et leurs champs coercitifs sont prochesde mesurés pour les mémes dépbts réalisés sur des
substrats de silicium. D’autre part, les multiceextdéposées sur des couches poreuses de 10um
d’épaisseur présentent des cycles non carrés athaesps coercitifs beaucoup plus importants, bien
gu’ayant une rugosité équivalente. Ces études s@poursuivre notamment par une étude TEM afin
d’approfondir la compréhension du lien entre lactire et les propriétés magnétiques.

Méme si cette étude reste en partie incompléte aeoss réalisé notre premier objectif :
établir des conditions pour lesquelles les dép@segmtent toujours une anisotropie perpendicutdire
des cycles d’hystérésis carré. Il suffit pour adadéposer les multicouches sur une couche podeuse
5um d’épaisseur. Nous avons ensuite étudié lesiptép des multicouches déposées sur des substrats

structurés de silicium poreux de 5um d’épaisseur.

(c) Propriétés des couches déposées sur un substuatsté de silicium poreux

1,6

plots Si 100nm espacés de 50nm
plots Si poreux 100nm espacés de 50nm

S plots Si 100nm espacés de 100nm

plots Si poreux 100nm espacés de 100nm| ﬁ =
/‘fr— 7
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Figure 1IV-22 : Cycles d’hystérésis mesurés par eff&err polaire de multicouches Ptionn/(C0o.6nnfPt1.snm)a déposées sur des réseaux
de plots de 100nm espacés de 100nm et de 50nm &cisin et en silicium poreux.

Selon le procédé exposé au paragraphe IV.1.ii, avoss réalisé une couche poreuseda 5

d’épaisseur dans un substrat structuré de siliciuma,multicouche Co/Pt a ensuite été déposée.
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La Figure IV-22 présente des cycles d’hystérésisumes par effet Kerr polaire de ces
multicouches déposées sur des réseaux de plot80menlen silicium et en silicium poreux, avec un
espacement entre plots de 100nm ou 50nm. Nouswalmsepour chacun des cycles une séquence de
renversement, a bas champ, pour le dépét dansateshées et une autre, & haut champ, pour celui sur
le sommet des plots. L'amplitude correspondant eawversement du sommet des plots est plus
importante pour les réseaux avec un espacemertiroie. &£n effet ceux-ci sont plus denses, la surface
totale de matériel magnétique sur le sommet est glus grande. D’autre part, les cycles d’hystérési
correspondant au substrat poreux sont assez prodehesux correspondant au substrat en silicium.
Enfin, comme nous l'avons déja remarqué au paragra@), la distribution des champs de
retournement des plots est tres large.

Nous avons mesuré ces cycles d’hystérésis pouedgsratures croissantes, afin de savoir si
le retournement d’un seul plot était possible #&éad’'une assistance thermique en champ proche.
Nous avons repéré, pour chaque température de enEsiichamps minimaux et maximaux de la
distribution de champs de retournement des platsisMivons ensuite tracé I'évolution de ces champs
avec la température pour obtenir son évolutioreempérature (Figure 1V-23et Figure IV-24).

Ces évolutions en température des distributionshdenp de retournement sont représentées
sur la Figure IV-23 (plots espacés de 100nm) eFigure 1V-24 (plots espacés de 50nm). La
distribution est plus large pour les plots espat®$0nm a température ambiante, mais se rétrécit
lorsque la température augmente. Pour I'espacedeedOnm, le haut de la distribution & 430K est
plus faible que le bas de la distribution a tempugeaambiante. Il suffira dans ce cas d’appliquer u
champ d’environ 1550 Oe tout en chauffant un plotregé & 430K pour ne retourner que le plot
chauffé. Pour l'espacement de 50nm, le champ digeriest plus faible mais I'élévation de
température devra étre plus importante, car laildigton de champ de retournement a 430K recouvre
encore celle a 'ambiante.

L'inconvénient majeur des multicouches de Co/Ptmmési leur comportement est bien
compris, est que le champ de retournement déenuiérnent en température. Il faudra donc chauffer
localement a des températures importantes powrdeitrecouvrement des distributions des champs
de retournement a température ambiante et a hawpétature, tout en appliquant un champ
magnétique relativement fort.

Nous avons donc démarré I'étude d'un autre typendtriau pour lequel la décroissance en

température du champ coercitif est plus rapide alkages ThFeCoCr.

129



IV. FABRICATION ET CARACTERISATION DES MEDIAS

3400
3200 |-
3000 |-
2850 [ Renversement cu dernier plot

¥

2600 |
2400 |
2200 |-
2000 |
Champ d’éeniture = 1800 -
R =T ) St

1400 [

1200 |-

1000 [-

800 |-

QOe)

Renversement du premier plot

400 L 2 1 i 1 i 1 1 1 i 1 i | i 1 i 1 1
280 300 320 340 360 380 400 420 440

T{K)

Figure 1V-23 : Evolution en température de la distibution des champs de retournement de plots
en silicium poreux de 100nm espacés de 100nm, regetts de Ptonm/(C0o.enm/Pt1.enm)a
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Figure IV-24 : Evolution en température de la distibution des champs de retournement de plots
en silicium poreux de 100nm espacés de 50nm, recets de Ptonn/(C0Oo.ennf/Pti.snm)a
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IV.2.ii. Caractérisations magnétiques des couches de ThFeQoC

Les alliages amorphes terre-rare/métaux de transitomme le TbFeCoCr sont déja tres
utilisés dans I'enregistrement magnéto-optique @son de leur forte anisotropie perpendiculaire
[127], [128], [129]. De plus sous certaines cowmdisi, leur champ coercitif & température ambiartte es
trés important et décroit trés rapidement en teatpée.

(a) Propriétés des couches déposées sur des substrataus

X/

% Propriétés magnétiques des alliages Terre rare-Métae transition

L’aimantation globale d’un alliage terre-rare/métaltransition est la somme de I'aimantation
du sous-réseau des atomes de la terre-rare (irphuities électrons 4f) et de celle du sous-réseau d
atomes du métal de transition (induite par lestédas 3d). Le magnétisme des alliages terres rares-
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métal de transition dépend des interactions d’'éghadd-4f. Dans le cas d’une terre rare lourde
comme le terbium (bande 4f plus qu’'a moitié pleileegouplage entre les moments de la terre rare et
du métal de transition est antiparalléle. L’aim#intade chacun des sous réseaux décroit lorsque la
température augmente (Figure 1V-25 (a)), sans suavméme loi. Il existe alors une température dite
température de compensatidemp a laquelle les aimantations des deux sous réseacarspensent.
L’aimantation globale est alors nulle. La tempématde compensation dépend de la proportion des
atomes de terbium par rapport a ceux des métatvadsition et varie en fonction de la composition
de l'alliage. A cette température, le champ coirdéitversement proportionnel a I'aimantation [128]

est tres élevé (Figure IV-25(b).

(@
M —— My Hc

1l

T comp T T comp T

Figure IV-25 : Evolution de I'aimantation (a) et du champ coercitif (b) d’'un alliage terre-rare/métal de transition, dans le cas
d’une terre rare lourde comme le terbium.

Méme si I'alliage est amorphe, il présente unecsfartisotropie perpendiculaire qui peut avoir
plusieurs origines:magnéto-élastique, dipolaireétactrostatique[128], [129], [130]. Les propriétés
magnétiques de l'alliage dépendent trés fortemexst cbnditions de dépdbt et des variations de
composition induites dans la couche.

Nous avons étudié un alliage de,T#esCosCrs,de 25 ou 50nm d’épaisseur recouvert de
20nm de SN, pour éviter 'oxydation de la couche magnétiques Couches ont été déposées sur des
substrats de silicium et sur des couches porewsgsa d’épaisseur. Nous constatons que les couches
déposées sur un substrat continu présentent usetramie perpendiculaire et un cycle d’hystérésis
carré. Sur les Figure 1V-26(a) et (b) sont repoltéscycles d’hystérésis de couches de 25nm et 50nm
d’épaisseur déposées sur des substrats contirgikicilen®. Le renversement de I'aimantation est trés
abrupte, signe que la propagation des parois seaféidement. Les mémes couches ont été déposées

sur une couche de silicium poreux de 5um d’épaist@ucouche de TbFeCoCr de 25nm d’épaisseur,

8 A 22°C, le champ coercitif de la couche de 50népdisseur déposée sur un substrat de siliciunragst t
important pour étre mesuré, c’est pourquoi nousnaveporté pour cette épaisseur les cycles d'g&ser
mesurés a 50°C.
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trop endommagée n'a pu étre mesurée. Le dépdt den Sépaisseur présente lui un cycle
d’hystérésis carré(Figure IV-26(c)). Cependant sloamp coercitif est plus faible et le retournement

s’effectue de maniére beaucoup moins abrupte, sjgada propagation des parois semble étre génée

par la présence de I'interface avec le siliciumepar
Nous constatons qu’a la fois I'épaisseur de la bewtéposée et la nature du substrat agissent

sur le champ coercitif et le mécanisme de retouemtme I'aimantation.
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Figure IV-26 : Cycles d’hystérésis mesurés par efféerr polaire a température ambiante d’'une couchelb,; ~€55C0sCrs4 de 25nm
d’épaisseur déposée sur un substrat de silicium (28 50°C de couches de 50nm d’'épaisseur déposéesususubstrat de silicium (b),

et sur une couche de silicium poreux depn d'épaisseur (c)8

X/
L X4

Influence de I'épaisseur déposée sur la températuge compensation

Nous constatons tout d'abord que I'évolution enpérature n'est pas la méme pour les

couches d’'épaisseurs différentes déposées suusiligtigure 1V-27). Nous n'avons pas pu mesurer
le cycle d’hystérésis a température ambiante pawoliche de 50nm, car son champ coercitif est
supérieur au maximum de champ applicable, égalvacen4.6kOe. Il décroit trés vite pour n’'étre
plus que de 300 Oe a 430K. La couche de 25nm dgpai a, elle, un champ coercitif de I'ordre de
3.5kOe qui devient quasi nul a 430K. Pour toutegdenpératures mesurées, le champ coercitif de la
couche de 25nm est plus faible que celui de lale®ade 50nm. Des mesures comparables effectuées
pendant mon stage de DEA ou reportées dans latitté [128] montrent en effet que la température

de compensation est décalée vers les hautes teammeéréorsque I'épaisseur augmente. Malmbéll
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al. [131] expliquent, pour le TbFe, cette dépendavised vis de I'épaisseur par une variation de
composition effective des couches. Cette compasiitective représente la proportion d’atomes de
terbium effectivement couplés avec les atomes d#aur de transition. lls montrent que du fait de la
croissance granulaire du TbFe, la taille des graugmente tandis que I'espacement entre les grains
diminue pour des épaisseurs déposées croissantesiln fin se comporte alors comme si la
concentration en atomes de terbium était plusdaijpie pour un film épais. D’autre part, on s’attend
alors pour de faibles épaisseurs a avoir plus deres de nucléation a la création de domaines
magnétiques inverses. A une température donnéehdmp coercitif est donc plus faible pour des
couches plus fines. Ceci expliqgue que la températarcompensation de la couche de 25nm soit plus
faible que celle de 50nm d’épaisseur.

Un autre raison peut-étre une faible variation dempmosition. La température de
compensation et le champ coercitif sont tres dépatsdde la composition des couches lorsque la
température est proche de la température de com@msAinsi pour les alliages TbFeCoCr, une
augmentation de 0.1% de la composition en terbintrai&e un accroissement de 1kOe pour le champ
coercitif [132]. Or, le contrdle de la compositidas couches est impossible avec une telle précision
De trés faibles variations des paramétres de démhisent entrainer de trés faibles variations de
composition. De plus, une partie de la couche pextyder pendant le dép6ét au contact de la couche
d’oxyde (natif ou thermique) recouvrant le substtatsilicium. Cette oxydation aura d’autant plus
d’influence que la couche déposée est fine. Lesi@dode terre rare étant trés facilement oxydables,
cette oxydation est équivalente & une augmentatema concentration en cobalt et entraine une

diminution de la température de compensation. Caleespond en effet a ce que I'on observe.
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Figure 1V-27 : Evolution en température du champ cercitif mesuré par effet Kerr polaire de couches d&@b,; ~€;sC0sCrssde25nm
(courbe rouge) et 50nm (courbe noire) d’épaisseudéposées sur substrat de silicium.
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% Influence du substrat sur le champ coercitif et suta température de
compensation
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Figure IV-28 : Evolution en température du champ cercitif mesurée par effet Kerr polaire de couches @ Thy; §~€55C0gCrs 4 de
50nm d'épaisseur déposées sur silicium (courbe neiret sur um de silicium poreux (courbe bleue).

Des couches de 25 et 50nm d’épaisseur ont été éépasir des couches de silicium poreux
de fum d’épaisseur. Les mesures par effet Kerr polaine ces échantillons ont montré que les
propriétés magnétiques de la couche de 25nm métass homogénes sur toute la surface, peut-étre a
cause d’'une inhomogénéité de la couche poreuseeamche, la couche de TbFeCoCr de 50nm
conserve une bonne homogénéité et une anisotrapigemdiculaire avec des cycles d’hystérésis
carrés. L'évolution en température de son champcitdesst différente de celle de la méme couche
déposée sur un substrat de silicium. Sa tempérdeummmpensation est inférieure et la décroissance
en température est plus lente. Pour des tempésaupérieures a 380K, les champs coercitifs
deviennent quasiment égaux. Les deux phénomeneeniéd précédemment peuvent encore
expliquer la modification du champ coercitif obg\ici : une variation dans la microstructure de la
couche et une variation faible de la compositioonégrnant plus précisemment la microstructure de
la couche, Browret al. ont observé que la rugosité du substrat avaitinfieence sur la forme du
cycle d’hystérésis et sur la valeur du champ ctieftB3]. Pour des dépbts effectués sur des substra
non rugueux, le renversement de I'aimantation @g€ipar nucléation d'un domaine inverse suivie
par une rapide propagation de paroi. A plus haigepératures, les processus de nucléation pure et
de nucléation/propagation sont moins distinguabRgur des dépbts sur substrat rugueux, le
renversement de I'aimantation va suivre ce degoenportement a toutes les températures.

Le silicium poreux qui peut induire une granulogités importante (voir paragraphe IV.2.i)
provoque une diminution du changement coercitifedeouche en augmentant le nombre de défauts et
modifie probablement le mode de renversement dendiatation. Cela se traduit par des cycles
d’hystérésis plus arrondis (Figure 1V-22(c))

Des couches de TbFeCoCr ont été déposées suradigiaiicturé et les cycles d’hystérésis de

ces couches ont été mesurés a différentes tempEgatu
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(b) Etude des couches déposées sur des substratsuséisien silicium et en
silicium poreux

« Dépodts sur des réseaux structurés de Silicium
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Figure 1V-29: Cycle d'hystérésis perpendiculaire a plan Figure IV-30: Cycle dhystérésis perpendiculaire a plan
mesuré par effet Kerr polaire & température ambiane d’'une mesuré par effet Kerr polaire a 114°C d'une couchede
couche de Th; de55C0sCrs4 de 25nm d’épaisseur déposée suiThy; ~e55C0sCrs4de 50nm d’épaisseur déposée sur des plots en
des plots en silicium de 100nm de cété, de 300nm Haut et silicium de 100nm de c6té, de 300nm de haut et espa de

espacés de 100nm 100nm

Les figures 1V-29 et IV-30 représentent respectiestiies cycles d’hystérésis perpendiculaire
au plan des couches de TbFeCoCr de 25nm d’'épaigseampérature ambiante) et 50nm d’épaisseur
(& 114 °C, car le champ de saturation a tempéraorgiante est plus important que le champ
maximum applicable et celui a 50°C lui est quasin&gal) déposées sur silicium et mesurées par
effet Kerr polaire. Nous pouvons observer pourdache de 50nm (Figure 1V-30), deux séquences de
renversement tres nettes (elles apparaissent astdes températures pour lesquelles des cycles
d’hystérésis ont été mesurés). Au contraire, l#geement des tranchées n’est pas distinguable du

renversement des plots pour la couche de 25nmid&a (Figure 1V-29).
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Figure 1V-32: Evolution des champs de retournement
(courbe noire : renversement dans les tranchées, wbes
bleue et cyan : retournement aux sommets des plotsjune
couche de Th d€55C0sCrs 4de 50nm d’épaisseur, déposée sur

Figure IV-31 : Evolution des champs de retournemenfcourbes

bleue et cyan) d’'une couche de ThdesC0sCrss de 25nm

d’épaisseur, déposée sur des plots en silicium deGhm de coté,

de 300nm de haut et espacés de 100nm, en comparaiseec le

champ coercitif d'une méme couche déposée sur sutagt de plots en silicium de 100nm de coté, de 300nm Haut et

continu de silicium. espacés de 100nm, en comparaison avec le champ ciér
d’'une méme couche déposée sur substrat continu deécsum

135



IV. FABRICATION ET CARACTERISATION DES MEDIAS

Il n'est pas évident d’expliquer les différencescdenportement coercitif de ces deux couches
a partir de ces seules courbes d’aimantations.

Nous pouvons tout d’abord penser que le mécanismetdurnement de I'aimantation n’est
pas le méme pour les deux épaisseurs de coucheségép D’'une part, le cycle d’hystérésis de la
couche de 50nm d’épaisseur ressemble a celui olpemudes multicouches Co/Pt déposées sur un
substrat structuré. Pour ces couches, la formeydle d’hystérésis s’expliquait par le fait que sur
couche continue le retournement est initié par wdnément unigue de nucléation d’'un domaine
d’aimantation inverse sur un défaut suivi par ungppgation immédiate des parois de domaines a
I'ensemble de la couche. Pour les couches dépsséeasibstrat structuré, les flancs des plots fotmen
donc des obstacles a la propagation des paroip)des se retournent alors indépendamment les uns
des autres par nucléation. La diminution du nondeedéfauts sur les plots et leur distribution
inhomogéne par rapport a la couche continue irdkstchamps de retournements plus importants et
une large distribution. Donc, comme pour les malithes Co/Pt, on peut associer la premiere
séquence de renversement au retournement de I'@titanau fond des tranchées et la seconde a
celle du sommet des plots. Alors que le fond dmsctiées se comporte comme une couche continue.
Le fond des tranchées ayant subi une gravure RIBjlicium y est plus rugueux. Donc pour les
couches de TbFeCoCr, on s’attend alors a ce geieal®p de retournement du fond des tranchées soit
plus faible que le champ coercitif d’'une couche ad&e sur un substrat lisse de silicium (voir
remarques faites paragraphg. Cela correspond bien & ce que I'on observe (Eijjdr32), a toutes
les températures pour la couche de 50nm d’épaisiedemeure cependant difficile d’expliquer
pourquoi le champ de retournement du premier pbtirérieur au champ coercitif de la couche
déposée sur un substrat continu pour quasimergsdes températures, alors que le dernier plot se
retourne pour des champs plus élevés. D’autre pancernant les couches de 25nm d’épaisseur, la
forme du cycle d’hystérésis est difficilement ipeitable par un mécanisme de retournement par
nucléation/propagation. En effet, le sommet dets@ble fond des tranchées se retournent quasiment
aux mémes champs (Figure 1V-31). On peut alorsgremse sur une couche continue le piégeage des
parois est déja important et que le retournemedfiteg’tue par plusieurs évenements de nucléation. Si
les volumes de nucléation mis en jeu sont plugpetie la taille des plots, le comportement coércit
d’'une couche déposée sur un substrat structuia@agstpeu différent de celui d'une couche continue.
Cependant, nous ne sommes pas en mesure d’exppquequoi les champs de retournements des
plots sont plus faibles que le champ coercitif @eduche continue (Figure IV-31). Des courbes de
premiére aimantation et des mesures de trainageefteslient de connaitre le mode de retournement
de I'aimantation selon de I'épaisseur de la cowgdtae confirmer cette hypothése.

Néanmoins, méme avec cette hypothése, le compaonteties différentes couches n’est pas
totalement compris. Nous pouvons alors aussi pegserle profil des couches déposées sur le
sommet et dans le fond des tranchées peut avoimflnence sur le retournement de I'aimantation.
En effet, si le dépdt sur le bord des plots ess ffiln que celui au centre (comme cela est illustré
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Figure IV-33), le champ de nucléation est localenhbeaucoup plus faible. La nucléation de domaines
inverse pourrait alors étre facilité en bord det.ple plus, comme le gradient d’épaisseur en berd d
plots et dans les tranchées est a priori plus itapbsur une couche de 50nm, on s’attend aussi dans
ce cas a ce que les champs de retournement dekéeasnet du fond des plots soient différents. Si on
poursuit ce raisonnement jusqu’au bout, selondaméodu profil supposé (Figure 1V-33(b)), la couche
est globalement plus épaisse dans la tranchéeadijeesar le sommet du plot. Or le champ coercitif
diminue lorsque I'épaisseur décroit, cela sigrdgfieque le champ de retournement des plots est plus
faible que celui des tranchées. La large distriruties champs de la deuxieme partie du cycle, qui
correspond alors d’apres ce raisonnement au rezmerg des tranchées, n'est alors plus explicable.
D’autre part, des observations TEM sont ici indisgables pour connaitre le profil réel des couches

déposées.

25nmm 50 nrm

3006t 300nm

100 nirn 100 nin (@) 100 nm 100 nm (b)

Figure 1IV-33 : Représentation schématique des déppide ThFeCoCr sur un réseau de plots de 100nm deté€bhaut de 300nm et
espacés de 100nm, lorsque I'épaisseur de la cougst de 25 nm (a) ou 50nm (b)

Donc aucune des deux hypotheses présentées iciemaetp d’expliquer totalement le
comportement de nos couches. Des études complérmeensdnt indispensables. Etant donnée la
largeur de la distribution des champs de retourm¢robservée dans la deuxiéme partie du cycle
d’hystérésis de la couche de 50nm, il est plusaistebque celle-ci corresponde au renversement des
plots. Nous avons reporté sur la Figure 1V-31 llétion en température des champs de retournement
pour une couche de 25nm d’épaisseur et sur la Fiy482 pour une couche de 50nm d’'épaisseur.
Pour le dépbt de 25nm d’épaisseur, les chartp®t Hr, représentent respectivement le champ pour
lequel le retournement s’initie sur les plots ef@ud des tranchées et le champ de saturation. |[Pour
dép6t de 50nm d’épaisseur; pourrait correspondre au champ de retournemenfoad des
tranchées, tandis quér; et Hr, pourrait coincider aux champs de retournement rémier et du
dernier plot.

Donc, a priori méme si elles ne sont pas encorepdess pour l'instant, les couches de
TbFeCoCr déposées sur substrat structuré offrest pdepriétés magnétiques intéressantes pour
I'enregistrement thermomagnétique sous pointeecahamp magnétique et I'élévation de température
nécessaire sont plus faibles que ceux exigés pounédia formé de multicouches Co/Pt. En effet,

pour la couche de 25nm le champ de retournemerldesest nul pour des températures supérieures
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a 380K (Figure 1V-31). Et pour la couche de 50rendérnier plot se retourne a 4500 Oe a I'ambiante
et a 1500 Oe a 430K (Figure 1V-32). Une optimisaties conditions de dépdts, de la composition et
de I'épaisseur des couches permettraient de réd@irehamp en diminuant la température de
compensation. Malheureusement, ce travail n'a pe étfectué car nous ne disposions que d’un

nombre limité d’échantillons, le fonctionnement ldemachine de pulvérisation du Léti ayant été

interrompu.

Les propriétés de ces dépdts sur un substratstéude silicium poreux ont aussi été étudiées.

s Dépbts sur des substrats structurés de silicium peux
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Figure 1V-34: Cycle d'hystérésis perpendiculaire a plan Figure IV-35: Cycle d’hystérésis perpendiculaire a plan
mesuré par effet Kerr polaire a température ambiane d'une mesuré par effet Kerr polaire a température ambiané d’'une
couche de Th; desC0sCrs4 de 25nm d'épaisseur déposée sur couche de Th, e:5C0sCrs.de 50nm d’'épaisseur déposée sur
des plots en silicium poreux de 100nm de c6té, dé@m de haut  des plots en silicium poreux de 100nm de c6té, dé@m de
et espacés de 100nm haut et espacés de 100nm

Les figures IV-34 et IV-35 représentent les cyaisystérésis perpendiculaires au plan de
couches de TbFeCoCr de 25 et 50nm respectivemépdsdes sur un substrat structuré de silicium
poreux et mesurés par effet Kerr polaire. Le cpder une couche de 25 nm d’épaisseur ne conserve
pas une rémanence unitaire au contraire de celaumesur la couche de 50nm. Les mesures en
température sur cette derniere ont montré queHamps de retournement étaient plus faibles que
ceux mesurés pour les couches de méme épaisseagédépsur un substrat continu ou structuré de
silicium ainsi que ceux mesurés pour un échantiftomposée d’'une couche continue de silicium
poreux. Le champ de retournement devient par exequesiment nul & partir de 111°C.

Nous pouvons donc conclure que ces médias offespopriétés magnétiques intéressantes
pour I'enregistrement thermomagnétique, car ilsngttent de retourner localement I'aimantation a
l'aide de champs et d’élévations de températures flibles que pour des médias constitués de
multicouches Co/Pt. De plus, l'influence de laléailies structures sur leurs propriétés magnétiques
peut constituer une étude fondamentale intéress@nfan, une optimisation des dépdts (composition
et épaisseur) est nécessaire, afin d’obtenir damph de renversement les plus différents possibles

pour le sommet des plots et le fond des tranchéais, aussi pour obtenir une aimantation suffisante

138



I\VV. FABRICATION ET CARACTERISATION DES MEDIAS

pour permettre une observation MFM des plots rei@sir Les images MFM réalisées sur nos
échantillons n'ont pas fait apparaitre suffisammeat contraste, pour identifier la configuration
magnétique de certains plots, rendant ainsi imptesda lecture de points mémoire inscrits par
écriture thermomagnétique. C’est la raison pouudtlg ces échantillons n’ont pu étre utilisés par |

suite.

IV.3 Caractérisations thermiques

Le but de ces mesures est d'évaluer les condugitihtermiques des différents éléments
constituants nos médias afin de confirmer les valatilisées pour les simulations numériques et de
mettre en évidence d'éventuels effets de tailldestiransport de chaleur dans les nanostructuess. L

mesures présentées dans cette partie ont étééasalisl Laboratoire d’Optique Physique a 'ESPCI a

Paris

IV.3.i. Principe de la mesure par thermoréflectance

Diode laser Le principe d'une mesure de
filtre . ) 2 .
B thermoréflectance est d’éclairer une surface

Cube séparateur L {:I
Photodétecteur avec un flux de lumiére monochromatique

Laser argon modul é

l et d’enregistrer la variation de I'intensité et
_ du déphasage du flux réfléchi associée a
Détection synchrone

I une variation de température. Le facteur de
v/ réflexion de la lumiére dépend en effet de

\&( la température. Sa variation en fonction de

la variation de température peut s'écrire

sous la forme :

AR=RL AT (7)

La valeur du coefficient de réflexion

€chantillon

a%T est de l'ordre de 10a 10* K™
Figure 1V-36 : Schéma du montage expérimental utiié pour les mesures
de thermoréflectance. selon les matériaux. Une variation de 100

degrés, entraine donc une variation du coefficikentéflexion de 16 a 10°. Pour détecter une telle
variation, il faudrait pouvoir stabiliser le flurdident & 1d prés au moins. Une mesure en continu est
donc difficile. En utilisant une détection syncheola mesure d’'une faible variation alternative est
réalisable.

Dans le montage expérimental utilisé, I'échantillest chauffé a I'aide d'un faisceau laser
pompe, de 1.5um de diamétre, émettant dans lelvimtiensité du faisceau pompe est modulée a une

fréquencd de quelques kHz a quelgues MHz. Une diode lageutdisée comme faisceau sonde, de
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8um de diameétre et dont la longueur d’onde est tamsuge. L'amplitude et le déphasage du flux
réfléchi du faisceau sonde sont mesurés a la friegdieLa température a une distanrcée la source

de chaleur sur la surface de I'échantillon est éenpar :
_ M r r
T(r,t) = T(O)?exp(ﬂ)cos(ot-a) (8)

ouy, la longueur de diffusion thermique, est donnée pa

2k 2D
= [——=.— (9
H ,/pr © 9)
aveck, p, C et D respectivement la conductivité thermique, la dénda capacité calorifique et la
diffusivité thermique du milieu. D’apres I'équatidi8), la phase de l'intensité réfléchie est une

fonction linéaire de la distance a la source chaddst la pente est inversement proportionnelle a |

longueur de diffusion thermique.
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Figure IV-37 : Signal de thermoréflectance en phaset en amplitude d'un
échantillon de GaAs a 100kHz (cercle) et simulatianen prenant D=0.2, 0.26
et 0.3 cn¥/s (pointillés de l'intérieur vers I'extérieur)

Un programme de simulation écrit avec le logiciedtidb permet par ailleurs de calculer les
profils de température a la surface d’'un milieucaptusieurs couches de matériaux différents. Par
comparaison des résultats expérimentaux avec lefilspide température calculés a plusieurs
fréquences, on déduit la diffusivité et la conduitdi thermique. La Figure 1V-37 montre un exemple

de mesure de thermoréfléctance, réalisée au Lal@rad’optigue physique a I'ESPCI, sur un

échantillon de GaAs.
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IV.3.ii. Mesure des conductivités thermiques du silicium paux et de la
multicouche Co/Pt

(a) Conductivité thermique du silicium poreux

Nous avons tout d’abord mesuré la conductiviténtiigque de nos couches poreuses de 5um
d’épaisseur. Pour cela une couche de 80nm d’'oé préialablement déposée sur le substrat poreux,
afin d’obtenir un coefficient de réflexion plus iomant et d’éviter que la création de porteurs dans
silicium par absorption directe de photons n’akédets mesures.

Des mesures de thermoréflectance ont été réalmséedeux échantillons, constitués d'une
couche poreuse a 70% de 5 um d’épaisseur recowde®0nm d’or, a différentes fréquences: 5kHz,
30kHz, 100kHz, 300kHz (les résultats sont préserstiéss la Figure IV-38 pour un des deux

échantillons, le deuxieme donnant quasiment leseséuurbes)

100 |

o
T

-80 | 5kHz
30kHz
100kHz
300kHz

phase(®)

amplitude(u.a)

30kHz
+ 100kHz
300kHz

& -160 |

-120 |-

| | | | | ! ! ! ! !

X(microns) X (microns)
Figure 1V-38 : Mesures de thermoréflectance effectes sur un échantillon de silicium poreux recouverle 80nm d'or. A gauche

est représentée I'amplitude et a droite la phase po des fréquences de 5kHz, 30kHz, 100kHz et 300kHEkes courbes en traits
pleins représentent les simulations effectuées avies parameétres reportés dans le Tableau IV-5

Sur la Figure 1V-38, nous remarquons que l'ajustenest trés bon pour la phase tandis qu'il
apparait moins bon pour lintensité. Cela providhine dissymétrie des courbes d’intensité due
certainement & un probleme expérimental. Les pdramées simulations qui permettent le meilleur
ajustement avec les courbes expérimentales samtugés dans le Tableau IV-5. Pour chaque couche,
la diffusivité et la conductivité ne sont pas indégantes. Elles sont liées pour le silicium porgax,
exemple, par :

k
D =—" (10)
P pC
p
ou pp, la densité volumique du silicium poreux s'exprirea fonction de celle du silicium:

Py = (1- P)p, avecP la porosité ep la densité du silicium. La calorifiqué du silicium poreux est
supposée étre peu différente de celle du siliciunssifi (le nombre de modes d’énergies excitables
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thermiquement est supposé inchangé). Le ragptrdoit donc étre de I'ordre de 5210.K*. Avec

ces hypotheses, il était impossible de trouverauple de paramétres respectant cet ordre de gnandeu
et qui permette d’approcher les courbes expérinenfaour toutes les fréquences. Pour cedais
avons pris des valeurs de diffusivité et de cordiéétthermique pour la couche d’or différentes de
celles du massif (D= 1.26.10et k=316 W.rit.K™). Ces valeurs correspondent par ailleurs a celles

reportées dans la littérature pour des couchesamidor [134].

Tableau IV-5 : Paramétres utilisés pour les simulabns de thermoréflectance sur un échantillon de &iium poreux recouvert d’or.

Epaisseur Diffusivité Conductivité
or 80 nm 6,3.10 s’ 157 W.nit.K*
Silicium poreux 5um 2,2.10 n?.s* 0,16 W.nm-.K*
Silicium 500 pm 9.16 n.st 150 w.m*.K*

Nous obtenons pour le silicium poreux une valeur0dssW.m"'.K™* trés proche de celles
reportées dans la littérature pour une méme péradSiest la valeur que nous avons utilisée dans les

simulations du Chapitre 111
Nous nous sommes ensuite servi de ces valeursgstinmer la conductivité thermique des

couches de Co/Pt déposées sur silicium poreux.

(b) Conductivité thermique des multicouches Co/Pt dég®sur une couche de
silicium poreux

Les mesures de thermoréflectance
effectuées sur des échantillons de silicium
ol poreux recouverts de Co/Pt sont beaucoup

moins propres que les précédentes. Elles sont

140 |

non seulement bruitées mais les courbes de

phase(®)

10kH e e, el s
. okt \e v . phase présentent des non-linéarités. Les

200 T © 100kHz \ T, . e i _
’ v 300kHz AN couches de Co/Pt etant beaucoup plus fines et a

priori de plus faible conductivité thermique que

280 ! ! ! I !

X(microns) les couches d’or, I'échauffement produit par le

Figure 1IV-39 : Mesures de thermoréflectance effeces sur des faisceau pompe peUt les endommager- Cela

échantillons de silicium poreux recouverts de
Pt10nn/ (C0o.6nnf Pti.snm)a. Courbes de phase & 10kHz, 30kHz, 100kHz,
300kHz. Les courbes en traits pleins représentenes simulations .. , . . .
effectuées avec une diffusivité de 4.2an.s et une conductivité de CO€fficient de réflexion est plus faible que celui

30W.m™.K* pour la couche de Co/Pt.

expliquerait les non linéarités. D’autre part, le

de l'or et la sensibilité est donc moins bonne
sur ces échantillons.

Une diffusivité D = 4.18 n?.s* et une conductivité thermique k = 30 WAIK™, permettent
d’approcher au mieux les courbes expérimentales tmutes les fréquences (Figure 1V-39). Les
valeurs habituelles de résistivité électrigue méssiisur des alliages de CoPt avec 25% de Cobalt son

de l'ordre de 40@cm [100], leur conductivité thermique peut aloreeé&stimée d’apres la loi de
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Wiedemann Franz a 18WhK™ du mémeordre de grandeur que notre résultat. Il est cepnd
impossible avec cette méthode de distinguer la wctivité thermique planaire de la conductivité
thermique perpendiculaire. Or, celles-ci sont engipe différentes du fait de la nature polycritta!
de la couche et de sa tres faible épaisseur (haipitre 1, paragraphe 11.3.iii.(e)). La valeur mese

apparait donc comme une conductivité thermiquei¥ie « moyenne ».

IV.3.iii. Comparaison des diffusivités de substrats structuet plans
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Figure IV-40 : Courbe de phase mesurée en thermotéttance a Figure IV-41: Courbes de phase mesurées en
300kHz sur un réseau de plots de silicium recouverde 80nm thermoréflectance a 300kHz sur un réseau de plotsedsilicium

d'or et simulation effectuée en considérant une cahe continue €t un substrat continu de silicium recouverts de
de silicium (trait plein). Ptionn/ (COo.6nn/Ptrsnm)a €t simulation effectuée en considérant

une couche continue de silicium (trait plein).

Cette étude a été poursuivie par des mesures dadtéflectance sur des substrats structurés
de silicium et de silicium poreux. Malheureusemiest rares mesures effectuées sur les substrats
structurés de silicium sont trés bruitées (voiruFéylV-40 et Figure 1V-41) peut étre a cause d’'une
altération de la couche de couverture. Néanmolies gendent a montrer que le réseau de plots de
silicium a une conductivité thermique effective gre de celle du silicium massif. En effet, Les
courbes de phase mesurées pour un réseau de @lsiiicadim recouvert de 80nm d’or peuvent étre
approchées en effectuant une simulation en cormsitén substrat continu de silicium (Figure 1V-40).
De méme, les courbes de phases mesurées sur ddesae R§n{(CoyenndPlisnms déposées sur
silicium et sur un réseau de plots de siliciumigeesposent entre elles et avec la courbe de siimlat
calculée en considérant un substrat continu deiwsili (Figure 1V-41). Il n'y aurait donc pas de
changement de régime de conduction thermique desipldts de silicium de 100nm de co6té, ce qui
semble étre en contradiction avec les remarquextafies au chapitre Il. Etant donnée la forte
conductivité du silicium, il est probable que lalkgur soit diffusée immédiatement dans la profondeu
du substrat. La mesure de thermoréflectance estsgmesible a la diffusion latérale par les plots. De
plus le faisceau sonde a un diametre de 8 um. tiatiem de flux réfléchi est donc moyennée sur 40
plots. Les mesures de thermoréflectance ne pemmekbac pas de distinguer la diffusion par les9lot

de la diffusion par le substrat pour un matéridgte le silicium.
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Les mémes mesures ont été effectuées pour des ddosilicium poreux recouverts d’or
(Figure 1IV-42) et d'une multicouche Co/Pt (Figuxe43). nous pouvons constater que la conductivité
thermique est plus faible que celle du siliciumaguoren couche continue. Nous avons regroupé sur la
Figure 1V-44, les mesures de phase a 30kHz et 19Qiddr des échantillons composés de silicium ,
de silicium poreux et de plots en silicium poreagauverts d’or. Sachant que la pente de la phase en
fonction de la distance a la source est inversem@portionnelle a la longueur de diffusion, plas |
pente est importante plus la diffusivité et doncctanductivité thermique est faible. Une analyse
qualitative montre que les silicium poreux est msotonducteur thermique que le silicium (et aussi
par conséquent que les plots de silicium), et lessgen silicium poreux sont plus isolants que le
silicium poreux. Plusieurs effets peuvent menee &sultat :

. Les substrats de silicium dans lesquels ont étetsiiés les réseaux de plots n'ont
pas le méme dopage que les substrats de silicilisésitpour former les couches poreuses continues.
Il est donc possible que leur porosités et par @puesnt leurs conductivités thermiques ne soient pas
les mémes. Or les courbes de thermoréflectanceréessgur une partie poreuse non structurée autour
d’un réseau de plots donnent une diffusivité |éaemt plus faible ( D=1,5.10n7.s* & comparer
avec 2,2.10 n?.s" pour la couche continue). Ceci n’explique donc fagente beaucoup plus
importante observée sur les courbes de phase messwéun réseau de plots poreux. Cependant rien
ne prouve que la porosité et donc la diffusivitéréérieur méme du plot sont les mémes cellesade |
couche qui I'entoure. Pour conclure, si la modifma de la diffusivité globale est due a un
changement de porosité a l'intérieur des plotsgiiait intéressant d’effectuer des observations TEM

. La diffusion de la chaleur dans les plots peut éffectée par la présence de lair
entourant les plots. La encore la réponse n'estlaé®. Une partie de la chaleur est évacuée’giar |
et les pertes sont plus importantes puisqu’il $'afin réseau. Mais sachant que les conductivités
thermiques du silicium poreux et de I'air sont gres, la conduction de la chaleur de plot a plot est
donc du méme ordre que la conduction par I'air Celdent a réduire la densité globale du silicium
poreux, a méme conductivité thermique. L'effet caimé devrait donc se produire : la diffusivité
thermique devrait étre plus importante (voir foren(d0)). Pour en étre totalement sar, il faudrait
réaliser une simulation thermique en 3D.

. La conductivité thermique est réduite en raisotadaille du plot.

La compréhension de I'effet des plots sur la cotidit€ thermique est donc loin d’étre totale.
Il serait utile de poursuivre les mesures sur diéles de plots différentes d’espacement varigssiai
gu'avec des épaisseurs de couches poreuses differégmour identifier un éventuel effet de la
réduction de la dimension transversale sur la siiffo. Enfin, une analyse quantitative de ces résult
nécessitent une amélioration du programme de atioal pour traiter des problemes en trois

dimensions.
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Figure 1V-42 : Courbes de phase mesurées en thermiftectance Figure IV-43 : Courbes de phase mesurées en therméftectance
a 10kHz, 30kHz, 100kHz, 300kHz sur un réseau de pode a 5kHz 10kHz, 30kHz, 100kHz, 300kHz sur un réseauedplots
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Figure IV-44 : Comparaison des courbes de phase abtues pour
des couches d'or de 80nm déposées sur les différesubstrats :
silicium, silicium poreux et plots en silicium poreix.
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Conclusion :

Dans ce chapitre, nous avons présenté un procégi@abret simple de fabrication d'un
substrat structuré et isolant afin de satisfaie denditions, déduites des simulations numériques,
nécessaires a un échauffement local suffisant poéaliser une procédure d’écriture
thermomagnétique. Une couche de silicium poreufoestée dans un substrat structuré de silicium.

Les propriétés magnétiques de couches de Co/Ptsééposur silicium poreux ont été
étudiées. lls s’averent que lorsque I'épaisseutadeouche poreuse est de 10um, les multicouches
conservent une anisotropie perpendiculaire maisitedQuelleque soit I'épaisseur de la couche
tampon déposée, le cycle d’hystéresis n'est pag @rle champ coercitif est plus élevé que celui
d’'une méme multicouche déposée sur un substraticlars. En revanche les multicouches déposées
sur 5um de silicium poreux exhibent toutes un cypaedaitement carré et un champ coercitif proche
de celui du méme dépbt effectué sur un substrasilitdum. L'origine de ces différences de
comportement semble étre due a de trop fortes aiatés dans la couche de 10um d’épaisseur qui
conduisent a des craquelures et a un endommagedeelst couche magnétique. Néanmoins, de
nouvelles expériences doivent étre menées pour reomde plus finement l'influence de la couche
poreuse sur les propriétés magnétiques. Des mudties Co/Pt ont ensuite été déposées sur des
substrats structurés de silicium poreux, et I'éffotuen température de leur champ de retournement a
été mesurée. Méme si I'écriture thermomagnétiquepessible, la distribution des champs de
retournement est large et décroit lentement endeatyre. Une étude d’un autre type de matériau , un
alliage amorphe de TbhFeCoCr, a été initiée. Unanigdtion de la composition et de I'épaisseur de
I'alliage devra étre réalisée pour obtenir unedagpiécroissance du champ coercitif en température e
une aimantation suffisante pour étre détectée aMMF

Des mesures de conductivité thermique par therneoctéhce ont par ailleurs permis
d’évaluer la conductivité thermique de la couchesitieium poreux a 0.16W.tK™. Elles ont aussi
permis de mettre en évidence une diffusivité thgumiplus faible pour les plots de silicium poreux,
alors qu'aucun effet de taille n'a été observé gearplots de silicium. Il serait alors intéressdat
réaliser une étude de la variation de conductthégmique en fonction de la taille des structutedee
la nature du matériau. L'effet de I'extension splatidu faisceau devra naturellement aussi étreepris

compte.
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V. FABRICATION ET CARACTERISATION DES POINTES AFM
CHAUFFANTES

Introduction :

Afin de réaliser les tests d’écritures, des poitEM chauffantes, qui peuvent étre chauffées
a des températures de I'ordre de 400-500°C, sargssdires. Les sondes thermiques commercialisées
pour la microscopie AFM thermique sont utiliséesipdétecter de faibles variations de température.
Méme si certaines peuvent fonctionner en mode actitant que sources de chaleur localisées,
I'échauffement produit est généralement peut ingmdrtDes pointes AFM chauffantes, dont les
températures de fonctionnement sont de I'ordre ®4®0°C ont été développées pour des projets
d’enregistrement, par IBM notamment (voir chapljteElles ne sont cependant pas commercialisées.
Une dizaine de pointes de ce type nous a été fyani IBM. Celles ci ne pouvant pas étre montées
sur notre microscope AFM commercial, nous n'avoas pu les utiliser pour des expériences
d’écriture thermomagnétiques. En revanche, ellesume trés bonne sensibilité et ont servi de
chauffage-thermométre dans un montage permettameserer les échanges thermiques en champ
proche entre une pointe et une surface.

Nous avons donc décidé de réaliser nos propresegoihauffantes, pour procéder a des tests
d’écriture thermomagnétique, sur un microscope AEdmercial (Qque nous avons par ailleurs
modifié spécialement pour ces tests). Paralléleraecd travail, nous avons développé un montage
expérimental afin de mesurer les échanges thermigunechamp proche a l'aide de pointes IBM.
L'importance de ces transferts constitue a la twie étude fondamentale intéressante et une donnée
essentielle pour la réussite de I'enregistremergmatgue utilisant une assistance thermique sous
pointe.

Dans ce chapitre, nous présentons les différemieses chauffantes existantes et leur procédé
de fabrication. Nous exposons ensuite le procégénqus avons imaginé pour concevoir des pointes
chauffantes a partir de pointes AFM commercialésnentrons leurs caractéristiques électriques et
thermiques. Finalement, les premiéres mesures abéeh thermique entre un pointe IBM et une

surface sont reportées.
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V.1  Pointes thermiques existantes

V.1.i. Pointes résistives utilisées en microscopie thermiq

Plusieurs types de pointes sont utilisés en miomedhermique :
- Les pointes résistives
- Les pointes thermocouple
- Les pointes a effet bilame

Seules les pointes résistives peuvent fonctiontefds en mode passif comme thermometre,
et en mode actif comme chauffage local. Les presgipointes thermiques résistives utilisées ont été
mises au point par Pylkki [136]. Il s'agit d'un krale levier formé par un fil de Wollaston dont
'extrémité, en fil coudé de platine-rhodié de 5yen diamétre est I'élément thermosensible de la
sonde (Figure V-1). La variation de la résistivi@ctrique de cet élément est proportionnelle a la
variation de température. L'inconvénient de cettede est que la zone de contact entre la pointe et
I'échantillon est beaucoup plus grande que cellmel’pointe AFM pyramidale classique. Malgré la
dimension micrométrique de la pointe, des détailssapetits que 30nm ont pu étre visualisés en
imagerie thermique [137]. Néanmoins étant donnéssdamensions, le transfert liquide/solide a lieu
sur une surface de 0.07fenviron, et les échanges par l'air sur une surgpoe [138]. Ces pointes
ne permettent donc pas de localiser la chaleur igdourner 'aimantation d'un seul plot.

D’autres pointes ont été mises au point pour ame¥lia résolution spatiale. Une réalisation
consiste par exemple a utiliser une pointe pyralaidassique en nitrure au bout d’un levier de rm
triangulaire [139]. Le levier est d’abord recouv#n film d’aluminium pour former deux électrodes.
Un ruban résistif de platine, déposé par FIB, remola pointe et connecte les deux électrodes (voir
Figure V-2). Ces pointes étaient commercialisées\fzgeco (elles ne le sont plus actuellement) et
pourraient étre adaptées a notre AFM. Leur incovénmajeur est qu'elles sont extrémement
fragiles.

Pour trouver des pointes plus adaptées a notrelegpneb il faut s'intéresser plus

particulierement aux pointes utilisées pour leeignces d’enregistrement thermique.
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Miroir

Figure V-1: Image MEB d'une pointe «Wollaston» Figure V-2 : Image MEB d’une pointe thermorésistive: (i) Contacts en
[136]. Aluminium, (ii) Pointe en nitrure de silicium, (iii) Ruban de Platine

[139].

V.1.ii. Pointes chauffantes utilisées pour I'enregistrement

Le dispositif d’enregistrement sous pointe le @uancé est le projet Millipede d’'IBM [140].
Comme nous I'avons décrit au chapitre |, des peiAEM chauffantes sont utilisées pour former des
indentations dans un polymeére. Ces pointes peldteatchauffées a des températures de I'ordre de

350°C-400°C en injectant dans le levier des cosriafiérieurs au milliampére.

(a) Procéde de fabrication d'une pointe AFM

1. Structuration d'une pointe dats un 5. Définttion du lewer -
substrat de Silicum lithagraphie en face avant
ﬂ

4. Lithographie en face armiére et
) gravure chitrique au KOH du
2. Implantation de Bore licium

/\ —— N\

Figure V-3 : Procédé de fabrication d’'une pointe AM en utilisant une couche en silicium
dopé d'arrét a la gravure chimique du silicium.

Pour réaliser une pointe, un levier de quelquesrang& d’épaisseurs, en suspension par
rapport & un substrat de plusieurs centaines deonsicd’épaisseur, doit étre structuré. Une des
difficultés réside dans la gravure d'un substrai®ple silicium pour former une structure tres fine
d'épaisseur contrdlée. Pour réaliser des gravuoesdss épaisseurs importantes, deux solutions
peuvent étre envisagées:

- Lagravure chimique du silicium dans une solutierpdtasse

- Lagravure RIE profonde
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Dans les deux cas I'arrét de la gravure doit érfatement contrélé. Sachant que le silicium
fortement dopé se grave beaucoup plus lentemerst wlarbain de potasse, une couche d’arrét a la
gravure chimique peut étre formée en dopant leiwiti sur une certaine épaisseur [141] (Figure V-3).
Une pointe est d’'abord structurée par gravure ismiggactive (RIE : reactive ion etching) isotrope
dans le silicium, puis le substrat subit une imf@#taon d’atomes de bore, suivie d’'un recuit pour
former une couche de silicium dopée sur quelquesams d’épaisseur. Les contours du levier sont
structurés par une lithographie en face avant. litlnegraphie en face arriere et une attaque chimiqu
dans une solution de potasse permettent ensuijeaster le silicium en profondeur suivant ses plans
(111) et de libérer le levier. Une autre solutiomsiste a utiliser la couche d’oxyde d’'un subsf@t
comme couche d’'arrét & une gravure RIE profondelfDPeep RIE) en face arriere (Figure V-4).
Un substrat SOI est constitué d’un substrat deiwiti de plusieurs centaines de microns d'épaisseur,
d’'une couche de Siale quelques centaines de nanometres et d’'une ealekilicium de quelques
microns. La structuration de la pointe et du le\derfait de la méme maniére que pour le procédé
précédent mais la gravure profonde s’effectueacilprIE.

La fabrication de pointes AFM nécessite des équgmestels que:

- un moyen de dopage du silicium (par implantatioriwsion)

- ou une gravure RIE profonde.

De plus, le levier est défini a la fois par lithaghie en face avant et en face arriére. Le réatfigne
entre les deux niveaux de masque doit étre prégibyues microns pres. Un aligneur double face est
alors requis. Ces équipements particuliers sort oélisés généralement pour fabriquer les MEMS
(Micro-Electro-Mechanical Systems). La réalisatia pointes chauffantes n’est pas beaucoup plus

complexe.

1. Structuration d'une pomnte dans un 3. Gravure RIE profonde
substrat 501

51 '
:SiOZ

—h

2. Définthon du levier par ithographie 4 Attarmue du 5102 au HF
en face avant

Figure V-4 : Procédé de fabrication d’'une pointe AM en utilisant un substrat SOI. La silice
forme une couche d’arrét a la gravure RIE profondedu silicium.

(b) Procédeé de fabrication d’'une pointe AFM chauffante
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Pour fabriquer une pointe AFM chauffante, I'idée de définir une zone de plus forte
résistance électrique a I'extrémité d’'un levieamigulaire. Lorsqu’un courant circule dans le levier
zone résistive est préférentiellement chaufféeeffat Joule. La pointe située sous cette zonetinésis
est ensuite chauffée par conduction thermique. Deéthodes sont utilisées pour définir une zone

résistive et des amenées de courant.
« Par dopage

Les pointes utilisées pour le projet Millipede setructurées dans un substrat SOI selon un
procédé inspiré de celui présenté au paragraphetgeat (Figure V-4). L'extrémité du levier est
protégée par de la résine pendant une étape dimapien d’atomes de bore [142]. La zone plus
faiblement dopée (i@at.cm®) est plus résistive, alors que les bras de lefogiement dopés a
10%%t.cmi® permettent la circulation du courant. De largest@cts métalliques permettant d’amener le
courant jusqu’au levier en silicium (Figure V-5)né&) couche d’or est déposée sur une couche de
nickel qui forme une barriére de diffusion a I'ang le silicium. De plus, un dépdt de nickel sur du
silicium fortement dopé constitue un contact ohreigbans une procédure d’enregistrement, ces
pointes sont chauffées a 350-400°C pour des cauiaférieurs au milliampére et leur temps de
réponse est de l'ordre de la microseconde. Noysosiigns de deux types de pointes, les premiéres
avec des leviers en silicium d’environ 20um de I¢Rigure V-5); les secondes avec des leviers plus

longs d’environ 50um.

Sin’ N1

Zone résistive

Sin \

Figure V-5 : Image par microscopie optique d’une pimte IBM chauffante, la zone résistive a I'extrémié du
cantilever est entourée d’'un cercle rouge.

« Par dépdt de contacts métalliques
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Figure V-6 : Images MEB d'une pointe chauffante fabiquée d'apres [143]. L'extrémité plus étroite
du levier n’est pas recouverte de métal.

Pour définir une zone résistive, on peut aussi ment déposer des contacts métalliques sur
un levier de silicium dont I'extrémité, libre de tak forme la zone résistive. Un procédé de
fabrication a ainsi été proposé par Lee et collaeors [143]. lls reprennent les étapes de base de
fabrication d’'une pointe AFM a partir d'un subst&®DI, mais la pointe est ici structurée a la fin pa
dépbt de tungstene au FIB (Focused lon Beam).bliermnent une pointe extrémement fine et haute
de quelques microns (Figure V-6). Au cours de lai€ation, des contacts en Au/Cr sont déposés par
pulvérisation cathodique et structurés par lithpgia et gravure. Les pointes obtenues peuvent étre
chauffées a des températures de 800°C avec deanteule quelques milliamperes. Leur temps de

réponse est de 1us environ.

V.2 Procédé de fabrication de pointes chauffantes a partir de pointes
commerciales :

Pour la fabrication de pointes AFM et en partiautle pointes chauffantes, des équipements
spécifiques (implanteur, gravure RIE profonde, €fc.auxquels nous n'avions pas acces, sont
nécessaires. Nous avons donc décidé d’établir anédé de fabrication a partir de pointes AFM
commerciales. Les pointes utilisées sont consttwben levier triangulaire en silicium faiblement
dopé (Figure V-7). L’idée est de déposer des ctmtaétalliques sur la base du levier et levier lui-
méme, en laissant son extrémité libre de métad,ddiformer un zone résistive.

La définition des contacts par les techniques itjass de lithographie est impossible ici car
la présence de la pointe et du levier en suspem&igrermet pas un étalement homogene de la résine
photosensible. Le procédé que nous avons mis au ponsiste a définir les contacts par dépots
métalliques a travers des masques mécaniques (de€r@e maniére que lI'on crée des motifs en
peinture a l'aide d’'un pochoir). Nous avons fabéigine série de masques mécaniques ainsi qu’un
porte masque permettant le positionnement et Haligent du masque mécanique au dessus de la
pointe AFM.
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— —

Figure V-7 : Image MEB d'une pointe NSC21 commerciisée par Mikromash
[144]

V.2.i. Fabrication de masques mécaniques

Les masques mécaniques ont été fabriqués a parsinlastrats de silicium recouverts sur les
deux faces de nitrure de silicium. Leur fabricatimh schématisée dans la Figure V-8 et les parasnetr
utilisés dans les différentes étapes sont résuimés lé Tableau V-1. Une membrane de silicium est
d'abord structurée : un rectangle de quelques®rest défini dans le nitrure de silicium par
lithographie UV et gravure RIE. L’échantillon estsaiite plongé dans une solution de potasse pour
subir une gravure chimique anisotrope (le siliciesh gravée suivant ses plans cristallins, le pdofil
flanc de gravure est en forme de « V »tel que lawegtre la surface et le plan cristallin est d& 54
Le nitrure de silicium se grave beaucoup plus leet& que le silicium et constitue alors un masque a
la gravure. Le substrat de silicium est gravé peh8aa 9 heures environs, sur une profondeur de

450um environ, la membrane de silicium obtenualess de 15 & 20um d’épaisseur.

Slqu\t—_‘—“b - Si Etalement de la résine
\\-\A | Insolation TV
Etalement de la résine Dépot 4’ Almninium pax

Insolation UV évaporation

Gravure RIE du Si;N,

Lift Off

Gravure chimique | n P E—
au KOH du Si Gravure RIE du Si,N, + Si

Figure V-8 : Procédé de fabrication des masques meniques.

Ces membranes sont ensuite structurées, afin defdes masques mécaniques. Les motifs
sont d’abord définis dans la résine par lithograghV en face arriere (du cété de la membrane), puis
une couche d’aluminium est déposée par évaporatisnbit un lift-off a 'acétone pendant quelques
heures. Il ne reste alors d’aluminium que la ot'yl avait pas de résine initialement (la résine se
dissout dans I'acétone et emporte la couche d’alwmi qui la recouvre). L’aluminium constitue un

masque dur pour la gravure RIE du nitrure et daisih. Une gravure d’'une heure environ dans un
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plasma de Sfet d’'O;, permet ainsi de graver sur toute I'épaisseur dméabrane les zones non
recouvertes d’aluminium. Des motifs, a travers detgjles couches métalliques seront déposées sur
le levier, ont donc été percées dans la membranglideim. Des ouvertures de 200um de larges
espacées de 30um environ sont ainsi formées dameabrane pour la réalisation des contacts
métalliques sur les leviers des pointes AFM. Pdiactuer les différentes insolations, nous utilison
des masques en plastique, collés sur des plaquesroe sur lesquels les motifs sont dessinés a
I'encre (Figure V-9). Leur résolution est de quesgumicrons. Deux masques de lithographie sont
utilisés pour fabriquer deux types de masques nigeas, I'un pour les dépbts d’'oxyde sur la base du

levier et I'autre pour la réalisation des contamétalliques.

masque oxyde face arriére masque métal face ammiére
_ _ 1 e
1o
o 31
masque oxyde face avant masque meétal face avant 3Imm
—
. —y
| [ it — 30um
—F
300un

Figure V-9 : Schéma des masques de lithographie fa@rriére et face avant utilisés dans la fabricatio des masques mécaniques
(pour le dép6t d'oxyde et la réalisation des contas métalliques sur le levier).

Tableau V-1 : Paramétres des différentes étapes fibrication des masques mécaniques

Epaisseur initiale du substrat ~470um

* Nettoyage échantillon

+ Etalement résine S1818 et recuit 115°C

* Insolation UV

- Développement ( Microposit Developer) ~ 1min

Lithographie face avant

A

Gaz SF6 avec débit de 20cc pendant ~ 2min

Gravure RIE du nitrure Puissance : 50W

e Température de la solution : 82°C
Gravure chimique du silicium dans une solution « Vitesse de gravure : 50-55pnt.h
de KOH e Durée de la gravure : 8-9h

» Epaisseur gravée : ~ 450um

« Nettoyage échantillon

» Etalement résine S1818 et recuit 115°C

* Insolation UV

- Développement ( Microposit Developer) ~ 1min

Lithographie face arriére

Dép6t d’Aluminium Par évaporation : 400népdsé
Lift off dans un bain d’acétone Pendant ~2h
e Gaz SF6 avec débit de 20cc pendant ~ 2min
Gravure RIE du nitrure Puissance : 50W
du silicium e« Gaz SF6 et O2 pendant ~ 1H

Puissance : 30W

V.2.ii. Dépbts sous masques
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Nous disposons de deux types de masques mécaniiuepour effectuer un dépét d’oxyde
sur le support du levier dans le but d’éviter lesrts-circuits entre les contacts métalliques eetsale
silicium, l'autre pour le dépdt des contacts méjalts sur le levier et son support (Figure V-1@). L
pointe AFM est collée avec de la résine S1818 suparte-pointe. Il s’agit d’'un échantillon de
silicium dans lequel une encoche de 200um de pdefona été structurée par lithographie et gravure
chimique dans un bain de KOH. Le positionnementndisque mécanique par rapport a la pointe se
fait au moyen d’'un porte-masque fabriqué pour setge (Figure V-11). Le porte-pointe est fixé a
I'aide d’une languette sur un support en aluminiles, masques sont situés a 100um au dessus de la

pointe et positionnés précisément a I'aide de misantrélant visuellement sous une binoculaire.

ﬂ

Figure V-10 : Dépdts sous masque mécanique. A gaectiépdt de Si@par pulvérisation, le levier est protégé du
dépbt. A droite dépdt métallique par évaporation, ne ligne protége le centre du support et I'extrémé du levier.

Partie amovible rentrant
dans les machines de dépot

masque mécanique vis d'alignement
e
~ lmm I + = |
; ]
ot pointe AFM

Figure V-11 : Photographies et schéma de principeudporte-masque utilisé pour I'alignement des masqeemécaniques au
dessus de la pointe AFM.

(a) Dépot SiQ

161



V. FABRICATION ET CARACTERISATION DES POINTES AFM CHAUFFANTES

Les dépbts de Si3sont réalisés par pulvérisation cathodique aurétbme Louis Néel. Une
couche de 300nm d’épaisseur de 36t déposée afin de réaliser une isolation élemtrige levier
est en partie protégé du dépbt par un masque nggeania pulvérisation cathodique n’étant pas
directionnelle, un peu d’'oxyde sera tout de ménosgé sur le levier. Avant d’effectuer les dépbts
métalliques, I'échantillon est plongé pendant 3@ssdune solution tamponnée d’acide fluorhydrique
(BHF), afin d’enlever I'excés d’oxyde sur le levigrour ne pas alourdir le levier et ne pas modifier

ses propriétés mécaniques) et I'oxyde natif autimuta pointe (pour avoir un contact métal/silicium

propre).

(b) Dépdt métallique

Pour le dép6t des électrodes métalliques, le masgeanique protége le centre du support et
I'extrémité du levier. Des contacts larges de 20@spacés de 600um sont obtenus ainsi qu’une zone
libre de métal de 25-30um de large a I'extrémitdedier (Figure V-12). Les dép6ts sont réalisés au
Lepes ( Laboratoire d’Etude des Propriétés Eleatms des Solides) & Grenoble dans une machine
d’évaporation par canon a électrons. Les dépdtsépaporation étant directionnels, les contacts
meétalliques sont parfaitement définis par les B®itlu masque mécanique.

Nous pouvions disposer de trois types de leviesilerium :

v' Des leviers fortement dopés au bore avec uneidigisie 2.10 Q.cm et des bras
de 2um d’épaisseur. La résistance de la zoneivésestt alors de 7 8.
v Des leviers faiblement dopés au phosphore avecésigtivité de 2.10Q.cm et
des bras de 2um d’épaisseur. La résistance deéargsistive est alors de ¥b
v' Les mémes que les précédents mais avec des bnas di’epaisseur. La zone
résistive a une résistance de Ih0
Nous avons travaillé principalement avec les peindet deuxieme type car elles ont une forte
résistance électrique et sont moins fragiles gsi¢rtgésiemes.

D’autre part, nous avons d0 aussi optimiser lggdtdemétalligues. Les premiers contacts
métalliqgues réalisés étaient constitués d'une o®udlaccroche en titane de 7nm d’épaisseur,
recouverte d'une couche d'or de 150nm. L'or a étéisi pour sa faible conductivité électrique afin
d’obtenir une résistance électrique des amenéesutant au moins 10 fois plus faible que celleade |
zone libre de métal. La résistance des contactssdiole levier est d’environ( A haute température
(2000°C), I'or peut diffuser facilement dans lecsilm et constitue une impureté a la fois acceetet
donneuse d'électrons [145]. De plus, linterdiffusientre le titane et I'or peut provoquer une
corrosion plus rapide [146]. Nous avons observé lgusgu’'un courant important était injecté (de
'ordre de 10mA), les contacts « reculaient ». D&ma que le platine, le palladium peut constituer
une bonne barriére a linterdiffusion du titanedet I'or [146], [147]. Nous avons donc inséré une
couche de palladium entre la couche de titane etoleche d’or comme barriére de diffusion.
L’empilement est alors : 7nm de titane, 20 nm déagam et 130nm d’or, de maniére a éviter tout
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risque d’interdiffusion mais en gardant une faibbmductivité et une bonne adhésion sur le silicium.

Une photographie de pointe réalisée est donnéed-\gul 2.

Figure V-12 : Images par microscopie optique de ngintes AFM chauffantes.
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V.3 Caractérisations des pointes utilisées

V.3.i. Caractéristiques électriques et thermiques des pdies IBM
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Figure V-13 : Caractéristique tension-courant d’unepointe IBM Figure V-14 : Résistance de la pointe IBM en fonain de la
par une mesure 2-points. température estimée par un modele simple

Les caractéristiques courant-tension présentées darparagraphe, ont été effectuées par
mesure 2-points. Les contacts électriques sontsprises amenées de courant du support par pression
meécanique en utilisant un petit porte-pointe falgigpour les mesures d’échange thermique (dont la
description précise est donnée au paragraphe V14§ mesures électriques présentées ici font
intervenir des résistances de contact qui peuveatn®n-négligeables. Le courant est appliqué via
une source de courant stabilisée, et un voltmegighley 2400 permet de mesurer la tension. La
Figure V-13 montre un exemple de caractéristiqueeraie. Nous retrouvons la forme typique des
courbes obtenues pour ces pointes [142]. Autow.@mA, nous observons une non-linéarité, due a
un changement dans la concentration des portelus. | courant injecté est important, plus la
température est élevée. Or, il existe une temp@&raupartir de laquelle le silicium redevient un
semiconducteur intrinséque. A cette températumiaentration intrinséque de porteurs est égale au
dopage initial. Le dopage de la zone résistivetéariordre de 18 atomes.ci, cette température se
situe autour de 500-550°C [145].

Il est alors possible d’estimer la températureadedinte en fonction de la puissance électrique
injectée. La résistance des contacts est négligée muissance par effet Joule n'est générée qu'au
niveau de la zone résistive. La puissance therméaet supposée étre dissipée totalement par les

bras, on peut écrireP=K (T-Ta), ouK est la conductance thermique des brag, & température

ambiante. Pour un courant égal au courant crittigiehangement de régime, on B =K (823-T, . )

En supposant que€ est indépendante de la température, une estimatida température en fonction

=]
de la puissance et par suite du courant, peut éiva®btenue T=Ta+§(823‘ T).
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Nous verrons que pour les mesures d’échange theenilgest commode de connaitre la
résistance électrique en fonction de la températtile se déduit simplement des caractéristiques
courant-tension et des calculs de température geéte (un exemple d’une telle caractéristique est

présenté Figure V-14).

V.3.li. Pointes maison

La Figure V-15 présente un exemple de caractéuistignsion-courant pour nos pointes.
Deux régimes différents apparaissent: le premier pes courants inférieurs a 5-10mA et le second
pour des courants supérieurs. Nous observons sualactéristiques effectuées a plus faible courant
(Figure V-16) un comportement eéquivalent a celuiund diode Schottky (jonction
Métal/Semiconducteur) ou MOS (Métal/Oxyde/Semicaneur) [145]. Ce comportement est
cohérent avec la présence sur nos pointes d'utigprmétal/semi-conducteur qui n’existe pas pour
les pointes IBM. La réformation de la couche d’oxymhtif, aprés le bain dans le HF, juste avant le
dépbt, peut étre a l'origine de différents étatssddace pour chaque échantillon et expliquerait le
différences de caractéristiques électriques (FiMnES). Le régime pour les courants plus élevés
apparait similaire a celui observé pour les poird : la résistance augmente, passe par un
maximum, puis diminue. Ce régime peut s’expliquerla méme maniere. D’'apres le fabricant, le
dopage des leviers est compris entre .abmes.cii & 4.10° atomes.cii. D’aprés les courbes
donnant la concentration intrinséque des portears de silicium en fonction de la température, la
température de ce changement de régime est congise 500°C et 730°C [145]. Les simulations
thermiques, comme celles présentées au troisiergitady prédisent qu'il faut injecter un courant
compris entre 20 et 30mMA pour chauffer la pointmaude 700°C, pour un levier avec une résistivité
de 0.02x.cm® (qui correspond & un dopage de 8’ames.ciiet donc & une température critique de
700°C environ). Les ordres de grandeur sont domariémes. Les courants qu’il faut injecter pour
atteindre la température du régime intrinseque arhinéanmoins légerement plus importants (entre
30 et 35 mA) que ceux donnés par la simulationi @eut étre di a plusieurs effets :

. Les pertes par conduction dans l'air et par le magment ne sont pas prises en
compte dans les simulations. Elles sont a priogiigéables devant les pertes par conduction par les
bras, en raison de la forte conductivité thermiduesilicium. Leur prise en compte améne a de faible
corrections.

. Au cours de la mesure, la température de la jomctiggmente trés fortement et les
contacts sont dégradés (on observe qu'ils le setiement aprés la mesure). La zone a chauffer
devient de plus en plus large et plus importanteaglle prise en compte dans les simulations.

Il est impossible de prévoir la température exactdonction du courant pour les raisons que
nous venons d’évoquer. De plus, le modeéle utiliséronnaitre la température de la pointe IBM

n'est pas applicable a nos pointes. En effet, @anhée la largeur de la zone résistive, on ne et
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considérer la source de puissance concentrée gpoinh (ceci est d’'autre part confirmé par les
simulation exposées au chapitre 1ll). Il est desphlapossible de négliger les résistances de contact
devant la résistance de la zone chauffée qui ekiid@lus faible environ que celle des pointes IBM
La puissance électrigue mesurée est alors différeatcelle dissipée par effet Joule au niveau de la
zone résistive. Donc les simulations et les caratigues électriques semblent indiquer que
I'injection de courants compris entre 20 et 35 nekrpet d’atteindre des températures sur la pointe de
500°C a 700°C
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Figure V-15: Caractéristique tension-courant d’une pointe  Figure V-16 : Caractéristiques tension-courant de ifférentes
maison par une mesure 2-points. pointes maison par mesure 2-points.

Pour confirmer les ordres de grandeur des coutdifits®®s, nous avons effectué des imageries
thermiques de certaines de nos pointes. Ces erpésdurent menées a Besangon au Laboratoire de
Physique et Métrologie des Oscillateurs par mi@otiographie [148]. Une caméra CCD a comptage
de photons est montée sur un microscope optigpersiet de mesurer le rayonnement dans le proche
infrarouge, émis par un objet chaud. Le seuil dedi®n de ce systéme est évalué a environ 800K. La
Figure V-17 montre un exemple d’'image par micratimgraphie d’'une pointe chauffante avec un
levier de 1um d’épaisseur. Nous constatons suagenthermique, qu’avec un courant de 12mA, une
zone légérement jaune apparait au niveau de la msistive. Cela signifie qu’a cet endroit le
rayonnement thermique est suffisamment importanir pitre détecté par la caméra CCD. Un
échauffement supérieur a 800K est donc atteinbetlisé sur la zone résistive. Les gammes de
courant pour chauffer aux mémes températures dexdede 2um d’épaisseur (a I'époque on nous
avons fait ces mesures nous ne disposions paseetiedeviers de 2um d’épaisseur), sont plus élevées
car le volume a chauffer est plus important ainsé da perte par conduction par les bras (la
conductance thermique est proportionnelle a lasedu levier, donc a son épaisseur). Ceci est par
ailleurs confirmé par les simulations. En effesuffit de 10mA pour chauffer & 700°C une pointe su
un levier d'1um d’épaisseur, alors qu’un couramhpds entre 20 et 30mA est nécessaire pour obtenir

la méme température avec un levier de 2um d’épaisse
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Seuil de détection a SOOI

Image optique Image thermique a 12mA

Figure V-17 : Imagerie par microthermographie d’une pointe AFM chauffante avec un
levier de 1pm d’épaisseur dans lequel on injecte wourant de 12mA

Nous pouvons donc conclure qu'il est possible druffer nos pointes a haute température. Il
faudra toutefois ne pas appliquer un courant tlepéépour ne pas endommager les pointes. Les
courants que nous devrons injecter dans nos expésded’écriture thermomagnétique devront étre
compris entre 10mA (courant utilisé dans les sitta reportées au chapitre Ill pour atteindre 530K
sur la pointe et sur le média) et 30mA (courarttqure de changement de régime mesuré, voir Figure
V-15).

V.4  Mesures des échanges thermiques entre une pointe et une surface

La connaissance du flux échangé entre une poirtedehet une surface est cruciale. Un flux
thermique important garantit en effet I'efficacété I'échauffement local du média et donc la réassit
d’expériences d’enregistrement thermomagnétiquautle part, la mesure de ces échanges en champ
proche représente une étude fondamentale intétesdaps expériences de mesure de transfert
thermique pointe-échantillon ont déja été réaligd&8][149]. L'utilisation de pointes IBM nous
permet de travailler a plus haute températurevest ane bonne sensibilité.

V.4.i. Montage expérimental

Nous avons mis en place un montage expérimentahgitant de mesurer ces transferts
thermiques pointe-surface. Nous utilisons ici demes IBM a la fois comme source de chaleur et
comme thermometre. L'évolution de leur résistarme de la tension a leurs bornes) est mesurée a
courant constant lorsqu’elles sont approchées @laignées d’'une surface. Pour cela, nous nous
placons dans une zone ou la résistance varie agidement avec la température pour avoir la
meilleure sensibilité. Cette zone se situe justnfle changement de régime, poour un courant de
0,6mA environ (voir Figure V-13 et Figure V-14).dkt de plus possible de connaitre la température
de ces pointes en fonction de leur résistance paragraphe V.3.i).
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Réglage de I’horizontalité Moteur pas apas  Réglage de I’inclinaison

__ Pointe IBM

Piezo’éiectrique z

Figure V-18 : Photographies du montage expérimentgbermettant la mesure d’échanges thermiques entrene pointe IBM et une
surface.

Des photographies du montage expérimental

faisceau laser

sont présentées sur la Figure V-18. Les pointes B
une base tres épaisse et un levier court (20 a Spm

long). Ceci rend leur utilisation sur un AFM comwgiaf

levier

impossible. Le faisceau laser qui sert a mesurer et

L’utilisation sur un microscope AFM est impossible:
L’angle entre le faisceau et le support est fixé
— une partie du faisceau est occultée par la base du levier

contrbler la déflexion du levier est en effet entipa
réfléchie sur la base qui cache le levier (Figur&9y.

Figure V-19: Schéma de principe montrant . . TN -
I'impossibilité d'utiliser une pointe IBM sur un AFM Ces pointes ont de plus la partlcularlte détre petites

commercia (de 500 & 700nm de hauteur a peine). Le positioenem
de ces pointes vis a vis d'une surface est délidatamment, les deux angles d’inclinaison sont a
déterminer précisément pour qu'a la fois ni le devii la base touche la surface (Figure V-19). Le
porte-pointe doit étre de plus extrémement fin deniére a ce que méme avec une incidence
maximale de 10°, la pointe soit au contact sanslguipport ne le soit. Un porte-pointe adapté a
donc été fabriqué spécialement a cet usage para&aliCll consiste en deux cavaliers en métal de
100pm d’épaisseur fabriqués par électro-érosiorvigainent tenir le support de la pointe. Celuisti e
plaqué par une vis sur ces cavaliers réalisant Ercontact électrique par pression. Le porte-fgoin
est ensuite monté sur un support solidaire avepiézoélectrique donnant un mouvement vertical a
'ensemble avec une course de 100um et une résolgé 0.1nm. Un moteur pas a pas permet
d’approcher I'échantillon de la pointe de maniéhgsp< grossiére » mais contrélée. Sa course est de
10mm et le pas minimum est de 0.1um. Deux lunettefiques permettent de contrdler le
positionnement et I'alignement de la pointe pampoapa la surface. L’horizontalité et I'inclinaison
qui doivent étre respectivement inférieures a Ifegtordre de 3-8° (pour assurer que la pointe aoi
contact avec la surface sans que ni le leviee Bupport touche) sont ajustées précisément & ltad

deux platines de rotation (voir Figure V-18).
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Une fois la pointe alignée et I'échantillon suffisment proche de la surface, une rampe de
tension est appliquée au piézoélectrique pouemith mouvement vertical dont la course et la sées
sont controlées. Pendant la durée du balayageouramt est injecté dans la pointe et maintenu
constant par une source de courant stabiliséeehsidn & ses bornes est mesurée toute les 100ms

environ en méme temps que le déplacement du petadle est enregistré.

Horizontalité trop imporiante un
codm du suppord tonche cm 17

\ Max: §° . =, Max:1°

(@) (b)

Inclinaison trop importante
Pextrémité du levier touche en 1*

Figure V-20 : Schémas de principe du réglage desgles d’inclinaison et d’horizontalité des pointesBM par rapport a la surface :
(a) Vue de coté : I'inclinaison par rapport a la suface doit étre au maximum de 8° pour éviter que Extrémité du levier ne touche,
(b) Vue de face : I'angle par rapport a I'horizontde doit étre au maximum de 1° pour éviter qu’un bod du support ne touche.

V.4.ii. Résultats
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Figure V-21 : Evolution de la tension aux bornes dine pointe Figure V-22 : Evolution de la tension aux bornes dine pointe
IBM dans laquelle un courant de 0,65mA est injectéet IBM dans laquelle un courant de 0,65mA est injectéloin de
lorsqu’elle est approchée puis éloignée d’une surta de cuivre a toute surface pendant un mouvement de descente et thontée
une vitesse de 500nm/s. a une vitesse de 500nm/s.

La Figure V-21 présente I'évolution de la tensiarx dornes de la pointe IBM lorsqu’un
courant de 0.65mA est injecté et qu’elle est agpEequis éloignée d’'une surface de cuivre sur une
hauteur de quasiment 100um. Une diminution de tsid@ est associée a une diminution de la
résistance et donc de la température (voir Figulet)/ Or, nous constatons que la tension ne cesse d
diminuer pendant toute la phase d’approche. Nous@us distinguer plusieurs régimes :

» loin de la surface la tension diminue lentement

» 20um environ avant le contact, la tension dimimae tapidement jusqu’au contact

» au contact, il y a un point d’inflexion sur la cber puis la tension continue a diminuer mais
plus lentement que précédemment

» un deuxieme point d'inflexion apparait et la tengpére devient constante
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Figure V-23 Evolution de la tension aux bornes d'ue pointe IBM dans laquelle un courant de 0,61mA est
injecté et lorsqu’elle est approchée puis éloignékBune surface de cuivre a des vitesses de 500nn88nm/s et
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Figure V-24 : Représentation schématique des diffénts régimes de transferts thermiques pendant unehpse d’approche vers une
surface d’'une pointe IBM

. Nous avons tout d'abord vérifié que dans le rédmoes contact, la diminution de la
température n’est pas uniquement due au mouvemergiéoélectrique qui crée un régime de
convection forcée. D’'une part, loin de toute susféieigure V-22), a part une petite dérive en déleut
descente, la tension demeure constante pendantetoubuvement de descente et de montée du
piézoélectrique. D’'autre part, prés du contactyfég/-23), I'évolution de la tension en fonctionlde
position du piézoélectrique est quasiment la méosdgge soit la vitesse du piézoélectrique (seule la
position relative du contact a changé). Cela sigmjtie la décroissance de la température horsatpnta
n'est pas due a un échange par convection for@se grar le mouvement du piézoélectrique. Hors
contact, loin de la surface, le transfert est dasguré par convection naturelle et conduction’ar |

« La rapide décroissance de la tension lorsque latgeist approchée de la surface n’est a

priori pas due a la conduction par l'air en régibpadistique, qui apparait pour des distances pointe-
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échantillon inférieures au libre parcours moyensdair, de I'ordre de 60nm & pression normale [(voi
chapitre 1l). D’autre part, toute la partie enaiim du levier est chaude et la pointe étant assere
(500nm), celle-la est aussi proche de la surfaceuiee. En I'absence de contact, les transferts
thermiques entre le levier et la surface de cuigg, font intervenir des surfaces d’échange plus
importantes, sont prédominants. Ces échanges tngemipeuvent étre assurés par convection
naturelle et par conduction par l'air. Proche dsudace, dans la couche limite, les mouvements d’a
ascendants assurant I'échange par convection peétrenbloqués. Le transfert thermique est assuré
par conduction et la résistance thermique augmeéenmtesure que la pointe s’approche (Figure V-24 —

régime 2). Ainsi S. Lefévre [138], estime que lensfert de chaleur se fait principalement dans la

k..
couche visqueuse d’air dont I'épaisseur est évahage 6:% =25um, ol k= 0.025 W.rit.K™*

est la conductivité thermique de I'air BE10W.nm".K™ le coefficient d’échange en convection
naturelle dans les conditions normales. Nous ctmmseeffectivement une diminution plus rapide de
la température pour des distances inférieures an2@pviron. Pour des distances supérieures, la
conduction est négligeable et la température dimilmntement sous l'effet de pertes faibles par
convection avec l'air (Figure V-24 —régime 1).

* La Figure V-25 représente des courbes d’'approchetrait effectuées plus prés du
contact. Nous pouvons observer juste avant le contasaut de tension. Majumdar [149] associait ce
saut, a I'aide des courbes de force, a la condoetdrermique d'interface du ménisque d’eau (Figure
V-24 — régime 3). De méme on observe sur la codebeetrait que le contact existe sur une plage de
hauteur plus large, pour laguelle la tension demeonstante. Ceci est di au phénoméne d’adhérence
créé par le ménisque d’eau [150], qui implique Iqfaille appliquer une force suffisante pour déeoll
la pointe de la surface.

* La derniere phase correspond au contact entre ittepet I'échantillon. D’abord la
tension décroit lorsque la position du piézoélgusi diminue. Deux phénomenes peuvent étre a
I'origine de cette évolution. L'augmentation deftace de contact entraine une diminution de la
résistance thermique d’interface [149]. D'autretplarsurface d’échange thermique de conduction par
I'air augmente a mesure que le levier se courlsapproche de la surface (Figure V-24 — régime 4).
La derniére phase observée sur la Figure V-21 laguelle la tension n’évolue plus et le flux échéang
est constant est difficile a expliquer physiguemédr méme si on atteint une surface de contact
pointe-échantillon maximale, il n'y a pas de raispe le levier ne se courbe pas d’avantage et que
I'’échange ne pas continue a augmenter. Il est gooloable qu’il y ait contact avec une partie du

support.
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Figure V-25 : Evolution de la tension aux bornes dine pointe IBM dans laquelle un courant de 0,61mAst injecté et lorsqu’elle est
approchée puis éloignée d’une surface de cuivre &l vitesse de 50nm/s (courbe de gauche) et a 10n(afsurbe de droite)
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Nous avons effectué des courbes
d’approche sur des substrats de conductivité
thermique différentes (Figure V-26) dans la
méme configuration que précédemment. Nous
constatons que 'amplitude du saut de contact
n'est pas lié a la nature du substrat. A I'aide de

I'échelle en température nous constatons, que

plus le matériau est isolant plus la température
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au contact est élevée ce qui est attendu puisque

Figure V-26 : Courbes d'approche sur du cuivre, duverre et du
silicium poreux effectuées avec la méme pointe dansquelle
0.62mA est injectées

les pertes sont moindres. Néanmoins
I'évolution de la température avant le contact
ne semble pas trés différente. Pour aller plus dains I'analyse, il faudra évidemment quantifiex le
échanges thermiques.

Dans le montage expérimental de Majumdar [149]telmpérature de I'échantillon est
maintenue constante et la température de la pesitmesurée. Ceci lui a permis de faire une analyse
guantitative des différents transferts thermiquesir(chapitre II). Les mesures que nous avons
effectuées pour l'instant ne nous permette pasudatiier les différents échanges (influence de la
conduction par lair, régime balistique, conductsicde contact), car dans notre systeme la
température de la pointe varie et la puissancenggtan’est pas mesurée. Donc si nous voulons faire
une analyse quantitative, nous devrons par exemalstenir la température de la pointe constante et
mesurer le courant de régulation qui nous permdgraonnaitre la puissance perdue. Cette partie du

montage expérimental est encore en développement.
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Conclusion :

Nous avons présenté dans ce chapitre, un proaégéesile fabrication de pointes chauffantes
a partir de pointes commerciales. Il est possiblelthuffer ces pointes a hautes températures agec d
courants de l'ordre de 10-20mA. Elles vont étreliadtées pour effectuer des tests d’écriture
thermomagnétique.

Parallelement, nous avons commencé a mettre ea ptaeexpérience permettant de mesurer
les échanges thermiques entre une pointe et ufi@gceutlLa bonne sensibilité des mesures nous a
permis d’observer plusieurs régimes de transfentntique. Néanmoins I'analyse quantitative n’est
pas possible. Le montage expérimental est en cmudeveloppement pour réguler la température de

la pointe et mesurer le flux échangé avec la sarfac
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VI. TESTS D’ECRITURE THERMOMAGNETIQUE

Introduction :

Afin de démontrer la faisabilité de I'enregistrerhnghermomagnétique sous pointe, des
médias pour lesquels I'échauffement local est amtirnont été développés et des pointes chauffantes,
gui peuvent étre montées sur un AFM commercial épdtfabriquées. L'électronique et le logiciel de
contrble de notre microscope Di300 peuvent aloms étilisés pour maitriser le déplacement de la
pointe et son contact avec le média.

Nous allons tout d’abord décrire brievement le fmmmement d’'un microscope a force
atomique, puis nous verrons comment nous l'avonglifidopour réaliser des tests d’écriture

thermomagnétique. Nous présentons nos premiessd@striture thermomagnétique.

V1.1 Fonctionnement d’un microscope AFM

Comme son nom l'indique, un microscope a force ajampermet de sonder les forces entre
une pointe ultrafine et un échantillon. Le prenmécroscope a force atomique apparu en 1986 [151] a
été développé en mode contact. La téte de mesntiembun microlevier extrémement souple portant
une pointe fine d'un dizaine de microns de hauf'eb rayon de courbure de quelques dizaines de

nanometres. Un systéme de détection optique pelenetesurer les déflexions verticales du levier.

. . Piezoélectri XY Z
Diode photo détectrice e

\

Microlevier

Figure VI-1 : Schéma simplifié d'un microscope AFM.

<+ Mode contact

La pointe est placée en contact avec la surfacdolce d’interaction entre la pointe et la
surface est évaluée en mesurant la déflexion adetdu levier. Sd est la déflexion du leviek. sa

raideur, la force exercée sur le levier est dorpada loi de HookeF = kcd [153]. Pour mesurer la

déflexion du levier, le faisceau d'une diode lasstrfocalisé sur I'extrémité de celui-ci et estééti

vers une diode photodétectrice sensible a la positionstituée de quatre quadrants. La déflexion du
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levier provoque un déplacement du faisceau réfléahila diode et donc une variation de la tension
mesurée sur chacun des quatre quadrants. En eiffiédtu difféerence entre la somme des tensions
mesurées par les deux quadrants du haut et la saesrensions mesurées par les deux quadrants du
bas, on obtient une tension proportionnelle a feexién verticale.

Au cours du balayage horizontal de I'échantilloa,signal de déflexion est comparé dans
I'unité de contréle a un signal de référence. Unacke de rétroaction ajuste en continu la position
verticale de la téte afin d’annuler cette differenc’est a dire afin de maintenir la force d’intgian
constante. Les déplacements latéraux et verticaua téte sont enregistrés et traités par I'ordimat

afin de générer une image tridimensionnelle depagraphie.

% Mode « tapping » ou « contact intermittent »

Pour effectuer des images sans endommager la swafaa pointe, il est possible de travailler
en mode contact intermittent ou « tapping ». Danmode, un piézoélectrique bimorphe est placé a la
base du levier et induit une vibration de celuiacune fréquence proche de sa fréquence de résonanc
L’amplitude de vibration du levier est mesurée leiphotodétecteur. Lorsque la pointe s’approche de
la surface, les forces d'interactions attractives répulsives pointe-surface vont provoquer une
variation a la fois de I'amplitude et de la phaselal vibration. Au cours d'un balayage, I'amplitude
est maintenue constante en adaptant la hauteua détd grace a une boucle de rétroaction. En

enregistrant la hauteur de la téte, on peut obter@rimage topographique.

< Mode « MFM »

Des images magnétiques peuvent étre obtenueslisanitune pointe aimantée au moyen du
mode MFM (Magnetic Force Microscopy). Un premietayage de la pointe en contact-intermittent
permet d’enregistrer la topographie de la surfabe.deuxieme balayage est ensuite effectué a une
hauteur de 50-100nm en suivant le profil de topglgjiea(mode « lift »). Alors que les forces de Van
Der Waals agissent a courtes distances, les fonegmétiques sont & longues portées. Le deuxieme
balayage permet donc de s’affranchir des forcesodgact et d’obtenir des images magnétiques en
enregistrant la phase de la vibration du levierpbase étant sensible au gradient d’aimantation, un

contraste de phase n’est observé qu’en présennedhiraste magnétique.

‘ - o i

I h~50-100nm 5

W surface

Figure VI-2: Principe de fonctionnement du MFM en node lift, la pointe magnétique vole a
une hauteur de 50 a 100nm au dessus de la surfacesaivant le profil de topographie.
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< Courbes de force

@ AEDIEET @ Regusion Deéflexion

b

@ Sautau contact @ Adhssion @
snap In @ approche @
m’/’— retrailx '
..... T m?ﬁ”:nmﬁml

@ Répulsion Retaur & 'équilibre
“snap out” @

M-ﬁm&/[\ M“ﬁ% J/ Distance pointe-échanti'11011

Figure VI-3 : Principe de mesure des courbes d’apmrche - retrait et exemple de courbes obtenues (addte).

Les courbes d’approche — retrait, ou courbes dmefgrermettent de mesurer en un point les
interactions pointe-surface en fonction de la distaentre la pointe et la surface. Au cours d'une
mesure de courbe de force, un déplacement vepticaddique est imposé a la sonde et la déflexion du
levier est enregistrée (Figure VI-3). Durant I'apgine, la pointe n'interagit pas encore avec laaserf
et la déflexion du levier ne varie pasuis apparait un brusque saut de la pointe atachmprés le
contact, la sonde continue a descendre et lessfoéprilsives provoquent une déflexion du leviesver
le haut de plus en plus importahtea sonde est ensuite éloignée de la surfacedgflaxion diminue
progressivemefit Suite & I'adhésion due aux forces de capillatit§yointe reste en contact avec la

surface et une déflexion vers le bas est obserkédevier revient brusquement a I'équilibre

Au cours des tests d’écriture thermomagnétiquérdifits modes de I’AFM sont utilisés :
« Le mode « Tapping , pour effectuer une image, sademmager la surface et repérer
les plots sur lesquels nous allons écrire.
» Les courbes de force, pour controler le contaateelat pointe chaude et le plot dont
on veut renverser I'aimantation.

* Le mode MFM pour observer les plots dont I'aimaptaest retournée.

181



VI. TESTS DECRITURE THERMOMAGNETIQUE

V1.2 Montage expérimental

[
Ilodule
DI 3000 i
Nanoscope [Ila € 1
Controller <o ant
A e V] ier
. VEE yorte-pointe
pointe chauffante £ k
|[—l
Keithley 2400
SonrceMeter !
Sonde Hall
| |
Tension Hall
1 I{epz\'.ouir;?;ulnr port GPIB
. ® :i: ?
I
P—— Tension de commande
Amplitude RMS
Deflection dulevier | ) O D)
Q (5 PXIsignal generation/acquisition
Tension de piezo Z

Acquisiion/mesure

Figure VI-4 : Schéma de principe de notre montagexpérimental.

Pour retourner I'aimantation d’'un seul plot a laid’'une assistance thermique, la pointe doit
étre chaude et en contact avec la surface pendén gulse de champ magnétique est appliqué.
Certains éléments ont di étre ajoutés a notre sdope AFM Di3000 afin de réaliser ces actions de
maniére simultanée.

. Une petite bobine est placée sous I'échantilloralehentée par une source
bipolaire de courant Kepko. Cette source peut ébrerdlée par un systéme PXde génération et
d’acquisition de signaux. Un pulse de tension éstége par le systéme PXI et appliqué a la source
Kepko, qui va a son tour produire un pulse de gttuttans la bobine. Une sonde de Hall, placée sous
la bobine, permet de contrbler le champ appligliéchantillon. Le temps de réponse de I'ensemble
sonde de Hall-bobine, est de 6ms envitoBes champs magnétiques de —2200 & 2200 Oe peuvent
ainsi étre appliqués.

. Un courant doit étre injecté dans les bras de dgyd@ir chauffer la pointe a des
températures de 'ordre de 200-250°C. Un portefpa@ssurant mécaniquement le contact électrique

a été spécialement congu pour amener le courastldameux lignes métalliques a la base du levier.

° Le pont de mesure PXI comprend des convertisseurgriques/analogiques et analogiques/numériquas po
la génération et I'acquisition de tensions. Cesvedisseurs sont pilotés par un ordinateur embadaureés le
pont et programmé avec le langage Labview.

191 es temps de montée et de descente de la tensidroanes de la sonde, en réponse & I'applicatiom plulse

de champ, ont été mesurés a I'aide d’'un oscillosgapnérique.
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La languette normalement utilisée pour maintenpdante a été remplacée par un morceau de circuit-
imprimé sur lequel deux pistes de cuivre, espae@dsur bout de 500um, ont été dessinées (Figure
VI-5). La pointe est alors alimentée par une sowteecourant (Keithley 2400 sur le schéma de la
Figure VI-4) via un module de connections élecem@jouté a la téte AFM. La source de courant
peut aussi étre controlée par le systéme PXI vipaurhGPIB afin de générer des pulses.

27

Pomte AFM

Porte-pointe 4

Languette avec 2 pistes
de cuivre

comnecteur

Figure VI-5: Photographies d'un porte-pointe modiié pour
permettre I'injection de courant dans la pointe chaffante.

. Pour réaliser une procédure d'écriture thermomaguétautomatique, les pulses de
courant et de champ doivent étre synchronisésuerkpointe est en contact. Pour écrire une dérie
0 et 1 sur une ligne de plots, deux solutions pel@tre envisagées :

Qo La premiére consiste a chauffer et a appliquethEmp magnétique
lors d’'un balayage. On peut par exemple acquérsideal de topographie et appliquer un
pulse de champ et de courant lorsque la pointawestontact. Pour cela, la fréquence de
balayage devra étre assez lente car les temppdesede la bobine et de la pointe sont tous
deux de l'ordre de la milliseconde. La vitesse @eadinte peut étre fixée par exemple a
lum/s, le temps écoulé pour parcourir la distamteeedeux plots sera alors de 200ms.
L’inconvénient de cette procédure est que le conést intermittent et n'est pas bien
contrélé.

Qo La seconde méthode consiste a utiliser le modeefae I'AFM
(Figure VI-9). si la pointe oscille a sa fréquemigerésonance, son amplitude de vibration
diminue lorsqu’elle s’approche de la surface. Enegistrant cette amplitude, on pourra
repérer les niveaux hauts: « hors-contact » et: basontact ». Si la pointe subit un
mouvement d’approche et de retrait, le pulse denphaourra alors étre initié au contact par

un front descendant de I'amplitude de vibrationir\M€igure VI-6). Cette procédure est
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ensuite répétée au plot suivant par translation piezolélectrique XY, d'un pas

correspondant & la distance entre deux plots.

7, Hauteur !
de la pointe

confact

hors-contact

Amplitude i .
pulse de champ
ror———1 -
1
|
I

@

coﬁtact

Déflexion
du levier

temps

Figure VI-6 : Schéma de principe du déclenchement’ah pulse de champ magnétique lorsque la pointe esiu contact a l'aide des
signaux de I'AFM. Lorsque la pointe arrive au contat de la surface son amplitude passe d’un niveau bga un niveau bas. Un pulse
de champ peut alors étre déclenché sur un front desndant de I'amplitude. La durée du pulse pourra &e prise plus large que la
durée du contact, afin d’éviter que I'aimantation re se retourne sous I'effet de I'échauffement qui p&iste un peu apres le contact.

Afin de réaliser I'une ou l'autre de ces procédutes signaux de hauteur, de déflexion et
d’amplitude ont été déviés via un module SAM (Slghecess Module) fait maison et peuvent étre
acquis a l'aide du systeme PXI. Un programme Lakpermet enfin de synchroniser les différents
signaux de I’AFM avec les pulses de champ et deacdu

Avant de réaliser des tests systématiques d’éeritest nécessaire d'établir les conditions de
courant dans la pointe et de force de contact gasamt I'efficacité de I'assistance thermique. iPou

déterminer ces conditions, une procédure manuéité e2alisée.

V1.3 Mesure des champs de retournement : MFM sous champ

Les médias sur lesquels nous avons réalisé les d&striture présentés dans ce paragraphe

sont des réseaux de plots de 100nm espacés de 8Onmilicium poreux, recouverts de

Ptionn{ (C0p.6nnd Ptignma-
Avant de procéder aux tests d'écriture thermomagueét certaines précautions doivent étre

prises afin de se placer dans les meilleures dondipour obtenir un résultat positif.

* La durée des pulses de champs magnétiques doisé@fieamment courte, de 100ms

environ, de maniere a ce que la bobine n'ait paenes de s’échauffer. En effet, les champs exigés
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pour retourner les plots nécessitent d’'injecterargants assez élevés dans la bobine (entre Jet 2A
qui entrainent un échauffement de la bobine loisgsont appliqués en continu. Une forte dérive des
piézoélectriques est alors observée, rendant iripessut contrdle de la position pendant une
procédure d'écriture. En revanche, des pulses @mphde 100ms n’entrainent pas de dérive
supplémentaire a la dérive naturelle des piézoé&ees, estimée a 0.2nm/s en mesurant le

déplacement d’un défaut au cours de balayagesssifse

* Les pointes utilisées pour I'écriture et pour latlee ne sont pas la mémes ('une est
chauffante et l'autre est magnétique). Il est dimmiispensable d’avoir des éléments de repérage qui
permettent de se replacer exactement sur la méneagwes un changement de pointe. Des réseaux
(de 55um de cbté) de lettres (de 3um de haut, dspa de trait de 0.4um et espacées de 11um) ont
été structurés en détruisant certains plots dwuateae moyen d’'un FIB (Focused lon Beam). Le réseau
entier de lettres étant facilement visible a I'gp#, la pointe AFM est placée grossierement aueent
d'un réseau. Aprés un balayage de 20um de largsjepks lettres peuvent étre imagées et I'une

d’entre elles peut étre choisie comme marque deragp.

20pm

Figure VI-7 : Images AFM en mode « tapping » d’un éseau de 1mmde plots en silicium (de 100nm de
cOté, espacés de 100nm et hauts de 300nm) sur ldquété gravé par FIB un réseau de lettres de 3uned
hauteur, d’épaisseur de trait de 3um et espacées dl&pm.

» La lecture des plots retournés est effectuée de’aie pointes magnétiques en mode
MFM. Les pointes couramment utilisées en microsea@piorce magnétique possedent un fort moment
magnétique qui induit un fort champ de fuite ettpleauleverser la configuration magnétique du
réseau. Afin de garantir une lecture correctestldonc indispensable d'utiliser des pointes aldaib
moment magnétique. Nous avons pu verifier que deetgs MFM-LM (MFM Low Moment)
,commercialisées par Veeco, permettaient d’obtamir sensibilité suffisante tout en n’affectant lgas
configuration magnétique de la zone imageée.

» Afin de connaitre le champ magnétique minimum digper pour écrire sous assistance

thermique, des images magnétiques d’'un réseauotie mbreux ont été réalisées en appliquant une
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succession de pulses de champs d’amplitudes ontéssd_es premiers plots se retournent pour des
champs de 8000e +/- 150 Oe (le gaussmetre utitisé lp calibration de la bobine ne nous permet
d’avoir une valeur plus précise du champ). Les @esrtests ont été réalisés en tentant d’écrire sur
plusieurs plots d'une méme ligne en appliquant hemgp magnétique Iégerement inférieur au champ
minimum estimé précédemment. L’élévation de temntpéeaproduite n’était apparemment pas
suffisante pour retourner n’importe quel plot ad&ade ce champ. En effet si la température dst tel
que le champ d'écriture est inférieur au champ marh de la distribution des champs de
retournement, la probabilité de trouver un plottd@mantation n’est pas renversée est importante.
Supposons par exemple que la température ne sodaB90K. On constate sur la Figure VI-8 que de
nombreux plots ont un champ de retournement supéaie champ d’écriture. De plus, I'estimation du
champ minimum de retournement est approximativeceis avons pu observé que certains plots
autour de la zone écrite pouvait parfois se remvessus l'effet du seul champ appliqué. Cette
méthode ne permet donc pas de déterminer aveduderties plots renversés grace a l'assistance

thermique.

3400

3200 |

3000 |- —_——__—‘—_—_‘\\\“~\\\\\\\\\\\\\\

2800 |- .
L plots non retournés

2600 -
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Figure VI-8 :Distribution des champs de retournemehn mesurés par effet Kerr polaire en fonction de laempérature. La courbe
rouge en pointillés représente le champ de retourmeent moyen en fonction de la température. Le traibleu représente le champ
d'écriture.

Pour démontrer la réelle efficacité de l'assistattmrmique au contact, nous avons évalué le
champ de retournement exact des plots sur lesqoels voulions écrire, en effectuant des images
MFM aprés application de pulses de champs. Une der@5urfi au coin de la lettre V est balayée
(Figure VI-9). Un champ magnétique important espesmier lieu appliqué pour retourner une partie
des plots. D'aprés la calibration de la bobineggHamp appliqué est alors de —1460 Oe environ 2état
sur le cycle d’hystérésis de la Figure VI-9). Naasistatons alors sur I'image MFM correspondante
que la plupart des plots sont retournés sauf geslgas. Ce contraste magnétique devrait en principe
correspondre, d'apres le cycle d’hystérésis, actlamps appliqués beaucoup plus élevés. Cette erreur
est peut-étre due a une surestimation du champgagdbrs des mesures Kerr (I'échantillon est placé
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sur un élément chauffant et un thermocouple gloij@ent du centre de I'électroaimant ou le champ
est mesuré). Il est donc difficile de relier lessomes MFM aux propriétés magnétiques mesurées par
effet Kerr, mais nous indiquerons tout de mémevésurs des champs appliqués a titre indicatif.

En appliquant un pulse de champ de 1200 Oe, uriie pl#r ces plots est sélectionnée, ceux dont
I'aimantation est renversée pour des champs coreptie 0 et 12000e. La derniére étape consiste a
appliquer successivement des pulses de champsamtisde -7900e {Iplot retourné) a -12000e et a
enregistrer des images MFM pour connaitre le chdenpetournement de certains plots. Sur la Figure
VI-9, sont reportées certaines images MFM effedul@us observons qu’un plot s’est retourné pour
un champ appliqué de —1040 Oe et un autre pour8-0k Il faut noter ici qu'il aurait été aussi
simple d’appliquer des champs croissants depuishi@mp nul et d'identifier les champs de
retournement de chaque plot. Néanmoins, la proeégue nous venons de présenter nous a permis
d’obtenir un contraste magnétique immédiatemedeatepérer des plots renversés assez rapidement.

Nous appliquons finalement un champ de 1183 Oe muettre ces plots dans leur état initial et

essayer de renverser leur aimantation grace adfasse thermique.

Plot retourné

I
état saturé de départ
1 enthe

~-1018 Oe ~ -1040 Oe ~-1109 Oe
Plot retoé

champ
appliqué

Hréel"790 0e®  *12000e” champ
Ilréelll

~-1084 Oe ~-1106 Oe ~-1128 Oe

Figure VI-9 : A droite : images MFM effectuées apré des pulses de champ de 100ms et d'intensités sgmaintes afin de retourner
I'aimantation des plots jaunes. A gauche : histoirenagnétique, suivie au cours de cette procédure, déseau de plots, repérée sur le
cycle d’hystérésis mesuré par effet Kerr
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V1.4 Premiers tests

De larges balayages de 10um, puis de 5um sontw#een mode « tapping » avec la pointe
chauffante froide afin de repérer la zone ou leamgls de retournement ont été précédemment
identifiés. La pointe est alors placée au dessus gdlot dont I'aimantation doit étre renverséecet |
largeur de balayage est réduite a zéro. Le modebeade force de I'AFM est ensuite utilisé pour
contrbler le contact entre la pointe et I'échaaitillPour maintenir le contact, nous devons nousepla
dans la zone de la courbe de force ou la déflediofevier augmente linéairement quand la distance
pointe-échantillon diminue. Une oscillation vertecae 200nm d’amplitude est imposée a la pointe.
Lorsque la pointe est hors contact, la déflexionlelier est constante. Elle est ensuite amenée au
contact par pas verticaux de 100nm. La déflexiognaante et I'amplitude de vibration de la pointe
passe brusquement a un niveau bas (Figure VI-1@sDa zone de contact, la force de contact est
comprise entre 100 et 200nN.

Une séquence d’écriture se déroule alors comme suit

» un courant est injecté hors contact pour chauff@ointe

» la pointe est mise au contact en visualisant labmd’'amplitude. Le contact a lieu

lorsque celle-ci est a un niveau bas (voir Figurd.®)

» la pointe est maintenue au contact tout en suliissemoscillation verticale de 200nm

* un pulse de champ d’'une durée de 100ms est appliqué

» la pointe est éloignée du contact et I'injectiorcdearant est suspendue.
Il est en effet indispensable de chauffer et plnsoee de refroidir la pointe hors du contact. La
dilatation du silicium de la pointe et du leviemusd’effet de chaleur, peut provoquer une déflexion
plus importante et un ainsi causer un endommagedeelat surface.

Pour les premiers tests d’écriture reportés icicdarant dans la pointe est de 15mA et le
champ appliqué est de —974 Oe. Sur les deux plots été repérés précédemment, seul le plot dont
le champ de retournement a température ambiantieest040 Oe, a été retourné (Figure VI-11).

Nous avons pu, grace a l'assistance thermique reewdaimantation d’'un plot. Notre
objectif initial, pouvoir retourner n'importe quelot par ce moyen, n’a pu, pour l'instant, étreiséa
Pour cela, ces premiers tests seront poursuivifagien a trouver les meilleurs paramétres pour
I'écriture thermomagnétique :

» augmenter la force de contact pour réduire la ta#&sie thermique d'interface (voir
chapitre II).

» augmenter le courant circulant dans le levier @yair une pointe plus chaude.

» appliquer les pulses de champ de maniere autoneafiopsque la pointe est au

contact, selon la procédure qui a été présent@ammgraphe VI.2, afin que le plot ne
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soit plus chaud lorsque le champ magnétique egiécddn évite ainsi tout risque de

relaxation de I'aimantation sous I'effet de la chail

Ramp Plot
peflection - F & o bt f 4
87.10 nm/div

0.00 z - 0.05 pm/diw Lo «— Extending

£ 0.05 pm/div Retracting
TEENEEEEEEEEERER D Amplitude
= &6.59
- i
Js.p

Figure VI-10 : Courbes de déflexion (en haut) et d@mplitude (en bas) en fonction de la hauteur du p#délectrique

De plus, un avantage certain serait de disposemédias présentant une distribution de
champs plus étroite et une décroissance de cegshals importante avec la température. C'est dans

ce but qu'a été initiée I'’étude des propriétésaliages de TbFeCo présentés dans le chapitre IV.

Le plot est retourneé

avant écriture apreés écriture

Figure VI-11 : Résultat d’un test d’écriture thermomagnétique. A droite : un plot noir manque. Il a éé retourné a l'aide
d’'un champ de —974 Oe et un courant dans la pointée 15mA.
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Conclusion :

Un montage expérimental a été mis en place pouiseéades procédures d'écriture
thermomagnétique.

Des premiers tests d'écriture thermomagnétiquettineffectués et ont démontré la présence
d’'un échauffement local sous la pointe. Un plougfre retourné grace a cette assistance thermique.
Néanmoins, cet échauffement n'est encore pas anffigour renverser les plots pour lesquels les
champs de retournement a I'ambiante sont importants

Ces premiers tests vont donc se poursuivre ddmst lée retourner I'aimantation de n'importe
quel plot en se focalisant sur I'optimisation desgmetres assurant le transfert thermique comme la

force de contact pointe/échantillon et la tempéeatle la pointe.
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L’objectif principal de ce travail était de proposge nouvelle technique d’enregistrement
pour le stockage de masse compatible avec lehaiitas densités et d’en démontrer la faisabilieg. C
travail s’insere dans I'évolution des recherchesepnises ces derniéres années par les principaux
acteurs mondiaux du domaine. L'approche originale gous avons choisi, associe les avantages de
'enregistrement magnétique (robustesse du médigadités de stockage plus importantes et faible
colt) a la résolution spatiale nanométrique delsnigoes de champ proche. Elle consiste a chauffer
localement le média au moyen d’'une pointe AFM cleapdur favoriser le retournement du point
mémoire choisi, sous faibles champs magnétiquelgagp. A la lumiére des résultats de simulations
numériques, prenant en compte les divers typesadsferts thermiques existants a ces échelles, nous
avons développé un nouveau média d'enregistrente@s, bon isolant thermique, favorisant
I'élévation de température du point mémoire et igaht le colt énergétigue. Ce média est constitué
d’un substrat structuré en silicium poreux recoudarn dépét magnétique. Nous avons étudié deux
types de dépbts : des multicouches Co/Pt et demedl TbFeCoCr. L'influence de la couche de
silicium poreux sur leurs propriétés magnétiquaeséaconsidérée. Nous avons montré que celles-ci
demeuraient compatibles avec les besoins de I'etregient magnétique. Ces médias ont alors pu
étre utilisés pour procéder a nos premiers testsregistrement thermomagnétique en les chauffant
localement au moyen de pointes que nous avongjtabeau laboratoire par une technique originale.

Nous avons pu démontrer la manipulation de I'aimton d’un plot individuel.

Le critére déterminant pour réaliser une technidjearegistrement assisté thermiquement est
I'efficacité et la localisation du chauffage. lltedonc important de connaitre les mécanismes des
transferts thermiques en champ proche, afin de ceamdpe dans quelles conditions ils produisent un
échauffement local suffisant. A quelques 10nm duiaéil existe une exaltation du transfert
thermique par conduction par l'air ainsi que dwnsfart radiatif (lorsque la pointe et le média sont
recouvertes de matériaux diélectriques). Au conties résistances thermiques d'interface limitent |
flux échangé par conduction avec la pointe chalautre part, les lois classiques n’étant plus
valides pour décrire la conduction thermique dasssblides aux échelles nanométriques, des valeurs
effectives de conductivités thermiques, plus faibdpie celles des matériaux massifs doivent étre

considérées.

Des simulations numériques nous ont permis d’estifidehauffement produit par ces
différents transferts thermiques sur des échanglide nature et de géométrie variées. Le transfert
thermique hors contact par échange balistique diatihapparaissait au début de cette étude comme
le mode privilégié. Il permet en effet de s’affrhinades résistances thermiques de contact paréais p
reproductibles et d'éviter les frottements pouvaener a une usure importante. Mais les simulations
réalisées montrent que ces transferts thermiquetstsap faibles pour permettre un échauffement

suffisant, méme dans le cas ou un média tres ise&initilisé. En mode contact, les élévationslésca
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de température peuvent étre suffisantes pour pgeméicriture thermomagnétique, a la condition
d’utiliser un média pour lequel les pertes par cmtidns latérales et verticales dans la couche
magnétique et dans le substrat sont minimaleselmédia peut étre formé d’un substrat structuré en
silicium poreux recouvert d’'une couche magnétiqua. géométrie de ces médias permet de
« canaliser » I'échauffement & I'intérieur d’un tpéd ainsi garantir une sélectivité parfaite artéce.

De plus une tres faible consommation de puissasteagsurée : seulement 15uW environ sont
nécessaires pour échauffer la couche magnétigles @@ 500K. La contre-partie d’une telle isolation
est la lente dynamique d’échauffement et de refssanent (les temps d'échauffement et de
refroidissement sont lents, de I'ordre de 1usjalit néanmoins noter que les temps d’échauffement
dépendent de la température locale que I'on vdaindre. L'utilisation un matériau pour lequel la

décroissance du champ coercitif en températunapiste, permettrait de réduire ces temps.

Nous proposons un procédé de fabrication origihaimple d'un nouveau type de média
discret adapté a I'enregistrement thermomagnétigue. couche poreuse est formée dans un substrat
structuré de silicium. Une porosité de 70% a étdsid afin d'obtenir une conductivité thermique de
l'ordre de 0.16 W.M.K™. Les propriétés magnétiques de couches de CofRiséés sur silicium
poreux ont été étudiées. |l s’avere que lorsqueolache poreuse est de 10um, les multicouches
conservent une anisotropie perpendiculaire maisitedQuelleque soit I'épaisseur de la couche
tampon déposée, le cycle d’hystéresis n'est pag @rle champ coercitif est plus élevé que celui
d’'une méme multicouche déposée sur silicium. Emmelie les multicouches déposées sur 5um de
silicium poreux exhibent toutes un cycle parfaitatmearré et un champ coercitif proche du méme
dép6bt réalisé sur silicium. Des études (notammandjfraction de rayons X) ont été entreprisesrpou
éclairer le lien entre structure et propriétés nétignes et pour expliquer les différences observées
entre les différentes épaisseurs. S'il semble @secbuches de 10um d'épaisseur se détériorent
(craquelures ?) sous l'effet de fortes contrainterfrainant une modification des propriétés
magnétiques, la compréhension du lien entre latstrel et les propriétés magnétiques est loin d'étre
totale. Il est en effet difficile d'expliquer queatgré des rugosités apparentes importantes, les
propriétés magnétiques de multicouches comportasté&paisseurs de cobalt de 0.6nm d’'épaisseur
seulement ne soient pas perturbées. Des multiceuthét ont ensuite été déposées sur des substrats
structurés de silicium poreux, et I'évolution empgrature de leur champ de retournement a été
mesurée. Méme si ['écriture thermomagnétique esisipte, la distribution des champs de
retournement est large et décroit lentement en éeatyre. Ceci implique l'utilisation de champs
magnétiques et de températures relativement éjawéss retourner I'aimantation d’'un plot. L'étude
d’'un autre type de matériau, un alliage amorpheTbEeCoCr, a été initiée. La décroissance en
température des champs de retournement est triéle rapis de nombreux points restent a expliquer,
notamment a propos des propriétés magnétiques slearrposes lorsqu’ils sont déposés sur des
substrats pré-gravés. Ces études vont se pourseiyria composition et I'épaisseur de l'alliage
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devront étre déterminées pour obtenir une rapideod&sance du champ coercitif en température et
une aimantation suffisante pour étre détectée aMMF

Des mesures de conductivité thermique par therrdectéhce ont par ailleurs permis
d’évaluer la conductivité thermique de la couchesitieium poreux a 0.16W.tK™. Elles ont aussi
permis de mettre en évidence une conductivité tigerenplus faible pour les plots de silicium poreux,
alors qu'aucun effet de taille n'a été observé pesiplots de silicium. Il serait intéressant dalisér
une étude de la variation de conductivité thermigoefonction de la taille des structures et de la
nature du matériau. L'effet de I'extension spatidlefaisceau devra naturellement aussi étre pris en

compte.

Un procédé simple de fabrication de pointes chatéfaa partir de pointes commerciales a été
proposé. Ces pointes peuvent étre chauffées ashaemepératures (500-550K) en injectant des
courants de l'ordre de 10-20mA. Le dépot metalligtiesé pour définir des amenées de courant a été
optimisé en introduisant notamment une barriéra diffusion de I'or, afin de pas dégrader leurs
propriétés électriques par l'injection de couratrtsp élevés. Outre ce projet, leur simplicité de
réalisation les rend intéressantes pour toute expeg ou 'effet d’'une élévation locale de tempédmat
veut étre étudié. Il est clair que dans un but pliaption, I'optimisation de I'échauffement de la
consommation énergétique et du temps de réponsedegiensable. Ceci ne sera rendu possible qu'a
I'aide d'un procédé complet de fabrication a paditimn substrat de silicium comme celui développé
par IBM.

Outre la connaissance plus précise des valeurésiltance thermique d’interface utile a nos
simulations, le domaine des transferts thermiques ohamp proche encore peu connu
expérimentalement alors que des phénomeénes trésupars et intéressants, comme le transfert
radiatif ou le transfert balistique intervienneMous avons commencé a mettre en place une
expérience permettant de mesurer les échangesidi@snentre une pointe et une surface. Les
premieres mesures réalisées en utilisant des poiBtel montrent une trés bonne sensibilité et
différents régimes de transferts thermiques onétpel observés. L’analyse quantitative demande une
amélioration du montage expérimental (actuellememtcours), permettant la régulation de la

température de la pointe et la mesure préciseudutiermique échangé.

La derniere partie du travail a été consacrée ests t’'écriture thermomagnétique en utilisant
nos pointes chauffantes et les médias composésilidains poreux structuré. Un montage
expérimental a été mis en place en adaptant urostiecpe AFM commercial pour pouvoir imposer
des pulses de chauffage synchronisé avec les pidselsamps et, bientdt, avec les signaux provenant
de 'AFM. Les premiers tests d'écriture thermomagnée ont été effectués et ont démontré la
présence d'un échauffement local sous la pointds Met échauffement n'est encore pas suffisant

pour retourner I'aimantation des plots pour lesgjuels champs de retournement a température
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ambiante sont importants. Les parametres d'écrdakeont étre optimisés. Ainsi la force de contact
devra par exemple étre augmentée afin de rédurgsistance thermique d’interface qui limite lexflu
échangé. De plus le pulse de champ devra étre ymisé et adapté de maniére a ce que le plot ne
reste pas chaud lorsqu’il est arrété. Néanmoiasnantation d’'un plot unique a pu étre manipulée
individuellement, de maniére réversible grace ssigtance thermique. Ceci constitue un résultat tré

encourageant.

L'objectif premier de cette étude a été réalisé. daurs de cette thése des problémes
fondamentaux et techniques ont été rencontré etssieraient d'étre étudiés chacun plus
longuement. Du point de vue fondamental, I'origihes propriétés magnétiques de multicouches
Co/Pt déposées sur silicium poreux reste a détermide méme, aucune étude n'a été publiée sur les
propriétés magnétiques de médias discrets, de tadlhométrique, composés d'alliage Terre rare-
Métal de transition. La compréhension de ces pét§sine peut se faire sans connaitre le processus
précis de retournement de I'aimantation de ceshmsjcainsi que l'influence de parametres tels que
I'épaisseur et la composition. Enfin I'étude degmpdmeénes thermiques aux échelles nanométriques,
encore peu connus expérimentalement, est actueiteemeplein développement. Ainsi, les effets de
taille des nanostructures sur la conductivité theue constitue encore une étude intéressante. Les
transferts thermiques en champ proche entre umgepet une surface restent a étre mis en évidence
précisément et quantitativement. Du point de vugliegtif, mais si un travail d’optimisation est
absolument nécessaire pour s’assurer que cettenigeeh est viable, nous avons démontré sa
faisabilitt en montrant la manipulation de l'aingtidn d’'un plot unique. De plus, les solutions
d’enregistrement sous pointe sont actuellement idérées comme des alternatives viables aux
technologies conventionnelles. Des densités d’1ticé avec des taux de transferts de 800Gbit.s
ont ainsi été démontrées par IBM a 'aide d’'un aésée 64 par 64 pointes. D’autre part, la réabsati
de substrat en silicium poreux est compatible d&gtechniques de fabrication CMOS et des études
sont actuellement en cours pour la réalisationaadgs échelles de médias structurés au moyen par
exemple de la nano-impression. Donc en cas de sulecéolution que nous proposons ne nécessite

pas de sauts technologigues importants et perneendnstrialisation rapide.
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