N
N

N

HAL

open science

Développement de couches magnétiques dures pour
MEMS : application a un microswitch magnétique
bistable
Arnaud Walther

» To cite this version:

Arnaud Walther. Développement de couches magnétiques dures pour MEMS: application a un mi-
croswitch magnétique bistable. Micro et nanotechnologies/Microélectronique.
Fourier - Grenoble I, 2007. Francais. NNT: .

tel-00348109

HAL Id: tel-00348109
https://theses.hal.science/tel-00348109
Submitted on 17 Dec 2008

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.

Université Joseph-


https://theses.hal.science/tel-00348109
https://hal.archives-ouvertes.fr

UNIVERSITE JOSEPH FOURIER

THESE DE DOCTORAT
Spécialité « micro et nano électronique »
Préparée au CEA-LETI, a I'Institut Néel (CNRS) et@G2ELab (CNRS)
dans le cadre deHcole Doctorale « Electronique, Electrotechnique, Atomatique et

Traitement du Signal »

soutenue par

Arnaud Walther

Le 5 juillet 2007

Titre :

Développement de couches magnetiques dures pour$tEM
application a un microswitch magnétique bistable

Jury
M. PERNOT Philippe , président
M. BREGUET Jean-Marc , rapporteur
M. GONZALES Jesus , rapporteur
M. CHIESI Laurent , examinateur
M. DELAMARE Jéréme , directeur de these
Mme DEMPSEY Nora , CO-encadrante
M. CUGAT Orphée , Co-encadrant

Mme MARCOUX Carine , Co-encadrante






Remerciements

Mes pensées vont d’abord aux personnes qui m’'ordded au cours de cette thése : Nora
Dempsey, Christel Dieppedale, Carine Marcoux, Jér@mlamare et Orphée Cugat. Je les
remercie de leur disponibilité, de leurs qualitémhines et scientifiques et du plaisir que j'ai
eu de travailler avec eux.

Je remercie Philippe Robert pour son souci de tasuét de valorisation de mes travaux,
mais aussi pour m’avoir permis de continuer morgans professionnel dans son équipe.

Je remercie Dominique Givord pour I'expertise, temseils et les brillantes idées qu'il a
apportés au travail effectué pendant cette th&seerdercie les personnes avec lesquels jai
collaboré : Brigitte Desloges, qui a réalisé ouasiné toutes les opérations en salle blanche ;
Christophe Billard, qui pilote le projet Nanomagaidel Audoin, pour avoir apporté aide et
expertise pour les tests des microsystéemes, OfBugfleisch, pour son expertise sur les
matériaux magnétiques, Richard Haettel, pour |dembion des alliages et la gestion des fours
de recuit, David Barral, pour I'entretient de laghime de dépbt et Annick Lienard, & qui jai
sous-traité un certain nombre de mesures.

Enfin je tiens enfin a remercier le CEA pour avimancé ma these, ainsi que '’ANR pour le
financement du projet Nanomag?2, auquel j'ai pgréci






Développement de couches magnétiques dures pourStEM
application a un microswitch magnétique bistable

Cette thése a été réalisée au LCMS (CEA-LETI), &k-Gab et a I'Institut Néel, sous la
direction de N.M. Dempsey, C. Dieppedale, C. Maxcdu Delamare et O. Cugat. Débutée en
octobre 2004, elle vise au développement et a disedion de micro relais utilisant des
aimants permanents. Les aimants permanents onmneateété mis en ceuvre dans les
technologies microsystémes. Des micro-aimants &Pt ©ot toutefois été intégrés dans des
process de microélectronique, notamment au CEA-LHEWhis avec des performances
limitées.

Par l'introduction de matériaux magnétiques hagedgormances dans les microsystemes,
nous chercherons a développer un nouveau typeiatiaeiurs capables de rivaliser avec les
actionneurs électrostatiques, aujourd’hui hégémasqg Les micro-relais qu'on souhaite
réaliser ont, entre autre, la particularité d’éistable, c'est-a-dire qu’on peut maintenir le
systeme dans 2 états distincts en ne dépensarérsggie que lors du passage de l'un a
l'autre.

Cette these fait partie du projet Nanomag2, quifesincé par I'Agence Nationale de
Recherche dans le cadre du programme PNANO. Cetpegroupe 2 laboratoires du CEA-
LETI, I'Institut Néel, le G2E-Lab et un partenairelustriel, Alcatel Alenia Space France. Le
but de ce projet est de réaliser un commutateuioffagquence (RF) pour applications
spatiales. Le projet ANR a permis de réunir un gtdel, capable de définir les spécifications
et les caractéristiques pour une application req@sdes laboratoires ayant des compétences
diverses et complémentaires : microtechnologiesT{{IHHS), simulations et mesures RF
(LETI/DCIS), matériaux magnétiques (Institut Néet)simulations magnétiques (G2E-Lab).
Ce projet a débuté en février 2006 et est prograponé une durée de 3 ans.

Ce travail de thése touche aussi bien le dimensiment des microsystemes magnétiques,
gue le développement et le dépbt de couches mageétiet I'intégration des matériaux
magneétiques dans un process de microtechnologie.

Aussi, l'introduction de ce mémoire portera sur heisro-actionneurs, leurs différents types
d’actionnement et leurs caractéristiques respextivae attention plus particuliere sera portée
aux actionneurs magnétigues. Nous y démontreramsrigrét, mais aussi les difficultés qui
y sont liées. Enfin nous traiterons du switch RAIN#alisé au LETI, et qui est un dispositif
trés prometteur par rapport a ce que nous désiéatiser.

Le premier chapitre se rapporte au dimensionnerdenmicrosystémes magnétiques. En
utilisant les outils de simulation développés auE&2ab, nous allons créer de nouveaux
designs de microswitchs magnétiques. Par rapp&rirécro-relais magnétiques existant déja,
le but est d'augmenter les forces de contact, @ssurer un meilleur contact dans I'état
passant, et de réduire les courants de commutation.

Le deuxieme chapitre traite du dépbt de couchesétagies dures (aimants). Le but de cette
partie est de développer des couches magnétiquesseép (>1um) ayant les meilleures
propriétés magnétiques possibles (rémanence, vitési Nous déterminerons quelles sont
les méthodes de dépbt qui conviennent le mieux tée ntahier des charges (épaisseurs
supérieures au micron, déposées en peu de tempke grandes surfaces), et quels sont les
matériaux les plus intéressants. Puis nous étutidiinfluence des parametres de dépot et de
traitement post-dép6t sur les différentes propsiéigd nos couches.

La derniere partie est consacrée a I'empilemenhni@ogique prévu pour réaliser le
microswitch Nanomag et au développement des brigieesbase incluant le matériau
magneétique. On utilisera en particulier les techagjde microélectronique pour mettre en
forme nos micro-aimants, et ce, avec le souci d@rserver les propriétés magnétiques.
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Introduction

Résumé :

Le but de ce travail est de concevoir et d’'intégnermicro actionneur magnétique bistable.
Nous allons d'abord définir ce qu'est un MEMS etsatiter des différents types
d’actionnement et de leur intérét. Les MEMS magnets ont pour avantage que la bistabilité
est aisée a mettre en ceuvre, les densités de &onesglevées, la commutation est rapide ; de
plus, il est possible de concevoir des MEMS magnés sans déformation mécanique avec
des pieces en lévitation.

Un MEMS particuliéerement intéressant a ce titreleIEMS magnétique RAIMI, qui a été
réalisé au LETI en 2004. Celui-ci contient des aitaantégrés en CoPt. Cette filiere a montré
toutefois un certain nombre de limites (liées auatériaux, au process, au design, aux
courants de commutation) pour pouvoir I'appliquadustriellement. Nous identifierons ces
limites et définirons ainsi les objectifs de cdttese, dont le but est de les dépasser.

Summary:

The purpose of this work is to conceive a bistanbgnetic micro actuator. We will first
define what MEMS are and discuss the various acw@trinciples and their assets. Magnetic
MEMS have the advantage that bistability is easbtained, force densities are high,
switching is fast and it is possible to design negnmicro actuators without mechanical
deformation using levitating elements. A particlylamteresting MEMS is the RAIMI
MEMS, which has been realized in LETI in 2004. Téwgtch is made using integrated CoPt
magnets. This microsystem has nevertheless shome Bmitations (due to the material, the
process, the design or switching currents) whictraen prospects for industrial applications.
We will identify these limitations and define therpose of this thesis, the goal of which is to
overcome them.
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Nous allons dans un premier temps définir ce quiesMEMS, leur intérét et les différents
principes de fonctionnement. Nous allons ensuitgsrattarder sur les MEMS magnétiques,
qui feront I'objet de cette étude.

MEMS est le sigle pour « Micro-Electro-Mechanicays&ms ». En frangais, on parle
couramment de micro-systémes. Les MEMS ont pourctaristique d’étre de taille
submillimétrique et d'étre fabriqués de maniérelemive par des procédés de micro-
électronique. lls sont réalisés en salle blanchrediéviter le plus possible les poussiéres, car
celles-ci sont de la taille des détails des olgjatsn souhaite obtenir. Le plus couramment, ils
sont fabriqués sur des substrats de Si (typiquemiert0O0 ou 200 mm de diamétre) ; Un
substrat contient donc en général plusieurs cezgairoire des milliers de micro-systémes.

Les MEMS peuvent se diviser en 3 catégories :désraeurs, les générateurs et les capteurs.
Parmi les actionneurs, on trouve des relais (péladtronique de puissance, les signaux RF
ou pour des applications optiques), des moteursnmore des valves, des manipulateurs et
des positionneurs. Parmi les capteurs, on trouseadeélérometres (couramment utilisé dans
les systemes d’Airbag), des capteurs de pressemn¢apteurs thermiques, chimiques, ...
L'intérét de la petite taille des MEMS et de leuétirode de fabrication réside dans la
réduction des colts, dans la réduction des magesd®ncombrement ou de I'énergie utilisée.
Ces points sont essentiels pour leur utilisatiomsddes systémes embarqués et/ou autonomes
tels que les satellites, les téléphones portalbleponr des applications in vivo. Les petites
tailles permettent en outre I'exploitation de piéfrs amplifiées par les réductions d’échelle,
voire ne se manifestant qu’aux tres petites échelle

Par exemple, l'utilisation de p-relais permet diavdes vitesses de commutation trés
inférieures a celles de macro-relais ; ces vitesgesommutation (20us pour I'actionneur
RAIMI, qui sera présenté plus en détail ultérieueath sont certes tres supérieures a celles
des transistors, mais la qualité des contacts W&tas fermé est susceptible d’étre meilleure
dans le cas d’'un systéeme mécanique [1].

Les moyens d’actionnement couramment utilisés teEBMEMS sont les actionnements :
- électrostatiques
- thermiques
- magnétiques
- piezoélectriques
- magnétostrictifs
- par alliages a mémoire de forme
Dans les systemes encore plus petits (NEMS ou NEectro-Mechanical Systems), des
forces a courtes portées peuvent étre utilisées :
- effet Casimir [2]
- forces de Van Der Waals [3]

Mais nous laisserons celles-ci de co6té pour I'misit nous allons examiner les moyens
classiques d’actionnement.

| Actionnements couramment mis en jeu dans les MEMS

I.1 Actionnement électrostatique

12



L’actionnement électrostatique exploite le princiden condensateur variable. En appliquant
un potentiel électrique entre 2 surfaces séparaesipisolant, des charges de signe opposé
s’accumulent sur ces surfaces, et il apparait aloesforce attractive entre ces 2 surfaces. La
force obtenue s’exprime sous la forme :

2
PV
2e
Avec S la surface en regard, V le potentiel, eidtadce de séparation entre les électrodes et

la constante diélectrique. Ainsi, les MEMS éledimtigques sont usuellement constitués d’'une
partie mobile séparée d’'une partie fixe par undjap.

Poutre
| T |“—— déformable

-
~ 1

N Contacts
Materiau__— électriques
isolant éventuel

Figure 0-1 : principe de fonctionnement d'un MEMS électrotatique
(Actuation principle of an electrostatic MEMS)

Les MEMS électrostatiques requierent des champdréstatiques (et donc des tensions)
importants, ce qui est un inconvénient, mais lassoammation est faible : outre les courants de
fuite, des courants apparaissent pour chargemlgscttés, mais, étant donné les fortes valeurs
de tensions, les intensités du courant sont gémaeslt trés faibles. Les tensions
d’actionnement sont limitées par le claquage (&cteque) ; la tension de claquage dépend
de la pression multipliée par I'espace entre éelets, tel qu’indiqué par la courbe de Paschen
[4]. Aussi, les MEMS électrostatiques sont souvpatkagés sous vide. Néanmoins, la
tension est principalement limitée par les alimgots. Les MEMS électrostatiques
présentent de plus I'inconvénient d’attirer les ggiares.

Par ailleurs, les densités de forces obtenuesrat lds pressions de contact sont relativement
faibles : pour une distance de séparation de 2 pine ¢es surfaces du condensateur et une
tension de 100 V, on obtient une pression d’envitd@00 Pa, soit 0.11 bar. Les forces sont
donc relativement faibles et décroissent rapidensamic la distance ; on peut toutefois
augmenter ces forces en augmentant les surfacesgard par des configurations en peigne
(« comb-drive ») [5] ou par le zipping (poutre dogée en contact partiel avec le substrat) [6].

Enfin, étant donné que la force n'apparait queglome tension est appliquée et qu’elle est
toujours attractive, la bistabilité est difficile mettre en ceuvre. Il existe toutefois des
solutions, l'une d’entre elle consistant a utilisgere poutre précontrainte avec 2 positions
stables en flambage. L'actionnement électrostatigjast alors utilisée que pour faire passer
la poutre d’'un position mécaniquement stable a awee. Toutefois, cette configuration
présente des difficultés liées aux contraintes diss matériaux et a des forces de
commutation tres importantes. Ci-dessous, le schiomaactionneur électrostatique « comb
drive » bistable [5] (FigureD-2). Le flambage s’obtient en appliquant une @inte
extérieure sur la poutre apres sa fabrication.
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very stiff beam to
connect toggle-point

toggle-lever structure (dashed line)

with actuator \ [ Comp drives for

N

elekirostatic switching

Flexible holding
structure o induce pre-
stress of oggle-lever

central stiff beam D
on each side

frame strueture F
(4 times )

N\ 77 m o Y O ) %

stiffening structure S
( foulded beam: 4 times )

= free standing beams % free standing structure & anchored structure
Figure 0-2 : actionneur électrostatique "comb drive" bisteble, principe de fonctionnement et vue optique
d’une partie de cet actionneur [5]
(Bistable “comb drive” electrostatic actuator: actuation principle and optical image [5])

Notons aussi (mais cette remarque est vraie pautréd's moyens d’actionnement) que les
MEMS électrostatiques impliquent une déformationcaméque, la flexion d’une poutre le
plus souvent. Or lorsque les dimensions sont résluieés poutres deviennent plus rigides. La
densité de force pour déformer une poutre est dopagé:

_ 2ER?

F =" f

Ou dF est la densité de force appliguée sur la potites déflection, h sa hauteur, | sa
longueur et E le module d’Young. Lorsque toutesdiesensions sont réduites d’un facteur k,
la densité de force augmente d'un facteur k. Vul qragit de déformation élastique, cette
énergie est stockée, néanmoins, plus on réduédeslles, plus il faut fournir une densité de
force élevée pour déformer une poutre. Par conséglaecommutation d’une poutre en pré-
flambage requiert aussi des densités de force de eh plus importantes lorsque les
dimensions sont réduites. D’une maniére généraiepaurra éventuellement chercher a
développer des MEMS sans déformation mécanique.

Malgré certains inconvénients (tensions élevéestaliiité difficile & mettre en ceuvre), les
MEMS électrostatiques sont trés répandus sur lemacar ils utilisent des matériaux et des
techniques de fabrication tres simples et trésazaaren micro-électronique.

[.2 Actionnement thermique

L’actionnement thermique peut générer des forcgmitantes, mais ce mode d’actionnement
est assez lent a I'échelle centimétrique [7] (ttmisela réduction des échelles réduit I'inertie
thermique et permet des vitesses d’actionnemestrglpides). Etant donné les faibles valeurs
de dilatation thermiques, il est le plus souveritisét en bilame. On exploite alors la
différence de déformation entre 2 matériaux quitsomauffés par effet Joule a des
températures différentes et/ou ont des coefficidatdilatation thermique différents.

Pour les mémes raisons que précédemment, la hitgtadst difficile a mettre en ceuvre. On
peut toutefois, comme cela a été déja mentionnkésentune structure avec une poutre en
flambage. Ce principe de bistabilité convient matterement a ce principe d’actionnement
étant donné les forces importantes générées.
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Un tel microswitch, d’'une taille d’environ 1 cm.ége réalisé par Qiu au MIT [8]. Ce relais
peut commuter en 1 ms et, dans I'état passanteqeésine résistance de contact de & m
pour 1 mN de force de contact et peut supporteujas3 A. Voici ci-dessous une photo de ce
relais ainsi que le principe de fonctionnement (Fed-3).

Thermal Quter Inner L]
actuator #2 —\ t?m /beam Shaded area: anchors
o ¥ | Cantilever
e p | beam As-etched
[ double beam
Thermal outer/* tl)nner /
eam

actuator #1 - beam

\ Double beam if

fully deflected

Crossbar
Top view
Active device area:

8mm by Imm Contact Contact

Figure 0-3 : vue MEB et principe de fonctionnement d'un aiionneur thermique bistable a préflambage

(8]

(SEM image and actuation principle of a bistable termal actuator with a buckling cantilever [8])

|.3 Actionnement piézoélectrique

Les matériaux piézoélectriques sont des matériainse déforment lorsqu’on leur applique
une tension. lls sont capables de délivrer dessefommportantes, ont des temps de réponse
rapide et consomment peu si les courants de foité lsien contrdlés, ce qui est le cas en
quasi-statique. Toutefois ils présentent de petiedermations (<0.2 % en couche) ; aussi, on
les utilise couramment dans les MEMS selon le aadu bilame [7]. Ainsi, une faible
déformation longitudinale du piézoélectrique peuatraner une déflection transversale
importante d’'une poutre. Le principe est illustigure 0-4.
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— e < Piézoélectrique (PZT p. ex.)

Matériau inerte

Figure 0-4 : principe de fonctionnement de I'actionnemenpiezoélectrique selon le principe du bilame
(Principle of a piezoelectric actuator in a bimorphconfiguration)

Le composé le plus couramment utilisé est le PZE, ecéramique de composition Ph{ds-
x)O3. D’autres matériaux tel I'AIN ou le ZnO sont augslisés.

Les actionneurs piézoélectriques ont été utilisgsegemple pour des micropompes [9], des
applications médicales [10] ou pour des tétes dimante [7].

Etant donné gu'’il n'y a pas de force générée dmsBace de tension appliquée, la bistabilité
est difficile & mettre en ceuvre. Toutefois, le pipe de poutre précontrainte peut étre utilise,
avec les difficultés déja soulignées.

l.4 Actionnement magnétostrictif

Les matériaux magnétostrictifs sont des matériauxsg déforment en présence d’'un champ
magnétique. Le principe est le méme que pour ldémaax piézoélectriques, a la différence
gue c'est un champ magnétique et non plus un chalaptrigue qui provoque une
déformation. L’avantage, par rapport a I'actionnamgiézoélectrique, est qu’il n'y a pas
besoin de liaisons électriques.

Les matériaux couramment utilisés sont des alligigeterres rares et de métaux de transition
tel le Terfenol-D (TbDyFe). lls présentent des deéfations trés faibles (exemple : 0.03 %
pour un film de TbFe rapporté par Tiercelin [11]).

L’actionnement magnétostrictif utilise lui aussucamment le principe du bilame. Il permet
de faire des actionneurs comme des micro-pompe$ ¢L2 des capteurs de champs
magneétiques. Osiander [13] a fabriqué un magnétengefice a une poutre en Si recouverte
de Terfenol-D. Son dispositif permet de mesurerchamp magnétique soit en mesurant la
déflexion statique de la poutre, soit en mesurarftdquence de résonance sous un champ
magnétique alternatif. La précision de ce magnétemest de 1uT.

1.5 Alliages a mémoire de forme (AMF)

Les alliages a mémoire de forme sont des matédamt la déformation irréversible se fait
par changement de phase cristallographique. lisguent une phase dite martensitique et une
phase dite austénitique, cette derniere possédansymeétrie plus importante. En chauffant
un AMF aprées déformation, on induit un changemenpldase vers la phase de départ, ce qui
permet au matériau de retrouver sa forme avantméton.

Les AMF peuvent produire des forces trés importapteont une vitesse d’actionnement lente
[7]. Un alliage tres couramment utilisé pour ceetgle propriété est le TiNi.

Un des problémes majeurs pour utiliser ces matériams des MEMS est qu'il faut coupler
'AMF avec un actionnement supplémentaire pour,départ, induire la déformation dans
I'’AMF.

16



[l Actionnement magnétique

Les actionneurs magnétiques sont couramment stiiséds le monde macroscopique. Dans
les MEMS, l'actionnement magnétique reste intémgssaetant donné que la présence
d’aimants produit des forces permanentes et quéotess de Laplace peuvent étre dirigées
dans une direction ou une autre suivant le sensodtant, la bistabilité peut s’obtenir assez
facilement et il est possible d’imaginer des acteurs sans déformations mécaniques.
Néanmoins, leur miniaturisation pose encore problétma premiére difficulté vient des
bobinages qui sont difficiles a transposer du mammomicro. lls peuvent requérir des
géométries tridimensionnelles qui nécessitent denbmeuses et colteuses étapes de
microtechnologie [10].

L’autre difficulté vient des matériaux spécifiquass en jeu. Les matériaux magnétiques doux
(FeNi par exemple) sont a présent couramment idsédans des microsystemes, notamment
au LETI, mais le dépot de matériaux magnétiques tiimants) pose toujours probleme. Les
microtechnologues se sont pour l'instant concensds différentes nuances de CoPt. Ce
matériau dur, contrairement a ceux contenant desstegares, peut étre intégré par voie
électrochimique. Toutefois, le colt de ce matéesiuélevé a cause du Pt et les performances
sont relativement limitées [14].

Bien que la miniaturisation des systemes magné&iguésente des problemes technologiques,
les lois d’échelles sont trés avantageuses pougtidianement magnétigue, comme l'ont
montré J. Delamare et al [15]. Nous allons doncnieaiant analyser ces lois d’échelle pour
des interactions entre aimants et des interacgatre aimants et conducteurs.

[1.1 Lois d’échelle

Considérons un moment magnétique de volume V giotrisation magnétique J. Celui-ci
génere un champ H a un point M de I'espace quipsime par la formule suivante :

% Je¥ ) ¥

- r_ = L - —

H(M) = _e—Lr-3 (B } ’\HA
4, r r

Si on fait une réduction homothétique d’'un factkute toutes les échelles, le volume V est
divisé par R, le terme du dénominateur de méme, le secondufadeel’équation est un terme
directionnel qui reste inchangé, et donc le champdte le méme.

La densité de forc&F produite par l'interaction d’'un champ H avec uament magnétique
de polarisation J’ s’exprime par :

o [0 Jsgrad(H)
Lorsque les dimensions sont réduites d’'un facteua kpolarisation J', qui représente une
densité, reste inchangée, le champ magnétique kbaalssi s’il est produit par un moment

magnétique, comme cela a été montré précédemnteddne le gradient de H se retrouve
multiplié par un facteur k.

17



La réduction d’échelle est donc avantageuse pouritteraction aimant-aimant: les
densités de forces augmentent d’'un facteur k lorsagules échelles sont divisées par un
facteur k.

Les forces de Laplace qui s’exercent entre un chamgnétigue H et un conducteur de
longueur | parcouru par un courant |, s’exprimensia:

— — — -
F=ul*I"H H
|

On en déduit la force volumique :
F =, j H

Avec oF la densité de force, j la densité de courant & Ehamp magnétique. En réduisant
les échelles, H est conservé s'il est généré panament magnétique, j, la densité de courant,
aussi et donc l'opération reste neuttees densités de force de Laplace sont aussi
importantes qu’'a grande échelle.

Toutefois, la densité de courant admissible dansomalucteur peut étre augmentée lorsqu’on
réduit les échelles. En effet, le conducteur dessipeux la chaleur : le rapport de la surface
de refroidissement sur le volume chauffant augmbmggue les dimensions sont réduites, la
diffusion de la chaleur est proportionnelle au gratide la distribution en température et ce
gradient augmente d’un facteur k lorsque les dinegsssont homothétiquement réduites, car
la distance entre 2 points de températures diffésest diminuée d’un facteur k.

En régime dynamique, comme c’est le cas avec lesnaictionneurs tels que ceux qui nous
intéressent (bistable, a commutation rapide), d'pae, la dissipation de la chaleur est plus
efficace, d’autre part, on a besoin de couranteseeht pendant un temps restreint (la
commutation), donc le conducteur chauffe par effetle, mais seulement pendant une durée
limitée : I'énergie accumulée reste faible.

On peut augmenter les densités de courant, et dohes densités de force d’interaction
courant-aimant d’un facteur k; lorsque les dimensions sont réduites.

En premiére approximation, ce facteur ki peut ptie égal a k, mais il dépend de nombreux
facteurs.

Le TableauO-1 résume I'évolution des interactions magnétigleesque les échelles sont

divisées par un facteur k [15]. Y sont aussi pnisempte les interactions avec des matériaux
doux et l'induction.
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Tableau 0-1 : évolution des densités de force d'interactiomagnétique lors d'une réduction d'échelle [15]
(Evolution of magnetic interaction force densitiesvith scale reduction [15])

Réduction | aimant courant fer induction
d’échelle y -ﬁﬂf‘d\
ik I N A
aimant “k <k “k 'k
@ @ * yitesse
X ki * kilx kigf'f k X kl;"rk X ki;"{kl
courant % vitesse

En plus davoir des lois d’échelle favorables, ldensités de force des interactions
magnétiques sont importantes. A titre de companags@c le cas des forces électrostatiques,
si on prend 2 aimants d’aimantation 1 T, allonggéssde sens de I'aimantation pour avoir un
rapport de forme favorable, et qu’'on les met boltoat en contact comme montré sur la
Figure0-5 (on compte une séparation de 2 um de matén@agmétique pour tenir compte de
limperfection du contact et de la présence d’'utreamatériau, un bon conducteur électrique
par exemple), on obtienle maniére permanenteune pression de contact de 3.35 bar, soit
30 fois plus que dans le cas électrostatique amedension de 100 V et un entrefer de 2 um
entre les électrodes. Cette pression supérieunaiti@ermettre d’obtenir un meilleur contact
électrique par rapport au cas électrostatiqueg etans dépenser d’énergie.

10 um

10 um

100 pm

Figure 0-5 : aimants en contact

(Magnets in contact)

Un certain nombre de MEMS magnétiques ont déjaréadisés, notamment avec des
conducteurs et des matériaux doux. Taylor [16] a&, exemple, réalisé un commutateur
monostable constitué d'une poutre de Fe-Ni en sispe qui vient fermer un contact
lorsqu’un courant passe dans un bobinage. Ce doarmarante les matériaux doux qui se
trouvent dans le substrat et dans la poutre eresggm (Figuré®-6).
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Suspension Arm

Anchor 2 mm .

Figure 0-6 : schéma d'un actionneur magnétique monostabiai de dessus et en coupe [16]
(Scheme of a monostable magnetic actuator: top arside views [16])

Ce switch commute a partir de 180 mA en un temp%ddre de 1 ms, dissipe 33mW, et des
résistances de contact jusqu’a 22Q ont été mesurées.

Certains microsystémes requierent des architecturgdimensionnelles, comme le
commutateur optique 2 entrées - 2 sorties realesmé Ndatsuura [17] (Figuréd-7). Ce
commutateur utilise des aimants et un bobinageordép qui permet de faire fléchir une
poutre en Si sur laquelle est posé un miroir. Ciécbwoptique a I'avantage de présenter des
mouvements de grande amplitude (180 um) et leomeainces optiques sont tout a fait
intéressantes (pertes d’insertion de 1.5 dB, iswlate 60 dB). La vitesse de commutation est
d’environ 20 ms.

Optical fiber Fiber holder Upper pemancni magnet Upper support glass

Silicon

Lower suppoit glass

Lower permanent
magnet

Cantilever in
Position |
Cantilever in
Position 2 Magnetic film Coil Electromagnet
Figure 0-7 : schéma d'un MEMS optique magnétique [17]
(Scheme of a magnetic optical MEMS [17])

Ruan [18] a, quant a lui, réalisé un microswitcistdddle. Tout comme dans I'exemple
précédent, ce microsysteme utilise la aussi unraimagporté, ce qui illustre bien le probléme
de l'intégration des matériaux magnétiques durstype de microswitch a été commercialisé
par la compagnie Magfusion.

Le switch commute avec un courant d’environ 60 mA& ms et a une résistance de contact
de 50 nf2. Le principe de fonctionnement est décrit ci apféigure 0-8) et une vue par
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microscope optiqgue est montrée FigWe®. Un champ magnétique permanent vertical,
pouvant étre produit par un aimant massif, aiméetgoutre de FeNi selon sa direction de
facile aimantation dans un sens ou dans l'autenséngle de cette poutre. La poutre est en
rotation autour de bras de torsion reliés au sabstrfait un angle de quelques degrés avec le
plan du substrat. Le couple créé par I'angle elatngoutre aimantée et le champ permanent
maintient cette premiere dans sa position en batgite ou en butée a gauche. Le passage
d’'un courant dans les conducteurs sous la pouée wn champ magnétique essentiellement
planaire capable de renverser I'aimantation deakcble en FeNi. Ceci crée un couple qui fait
basculer la poutre de FeNi dans l'autre positiablst

Coupl Poutre FeNi

Couple

_)
M

»

_)
\ Hpe m
Conducteurs

R

—

Coupl Hbob

Envoi d'un pulse de courant dans les
conducteurs créant un champ
magneétique suffisant pour renverser
I'aimantation dans la poutre

Figure 0-8 : principe de fonctionnement d'un actionneur mgnétique bistable [18]
(Principle of a bistable magnetic actuator [18]

Figure 0-9 : vue de dessus d'un microactionneur magnétiquastable [18]
(Top view of a bistable magnetic micro actuator [1B

Enfin, le LETI a réalisé la performance d’intégdes matériaux magnétiques durs dans des
microsystémes. Plusieurs équipes se sont déjeastées au CoPt électrodéposé [14] [19],
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dont le CEA-LETI [20]. Plusieurs MEMS ont ainsi ét&alisés avec ce matériau magnétique
dur. Ces MEMS ont I'avantage d’étre bistable ehdeas utiliser de déformation mécanique,
contrairement aux précédents exemples.

H. Rostaing [21] [22] [23] a ainsi récemment dép@lé un switch & mouvement vertical qui
commute sur de grandes distances (jusqu’a 120 fiem) en temps réduit (<0.5 ms) ; une vue
par microscopie optique est montrée FigdwEl. Pour l'instant, les contacts électriques h'on
pas été encore intégrés. Pour la commutation, voi@mles pulses de courant dont I'énergie
est de l'ordre de 50 pJ, toutefois, les intensitéguises sont élevées (environ 1 A).
L’empilement technologique est décrit sur le schéirala Figure0-10. La bistabilité est
assurée par la présence d’'aimants permanents @sndamns la méme direction que I'aimant
mobile. La commutation se fait en envoyant un pdiseourant dans les conducteurs qui crée
une force de Laplace verticale sur I'aimant mofxktte force varie en fonction de la position
de I'aimant), qui va se coller sur le substrat lute substrat bas.

Aimants
fixes

mt haut

Aimant
mobile \
«—

Conducteurs
Substrat bas
Figure 0-10 : schéma de l'actionneur magnétique bistable MM [21]
(Scheme of the MIAM bistable magnetic actuatorg1])
Conducteurs

d’actionnement

Aimant mobile

[

Couche de Cu Bille flip-chip pour le support du
sacrificielle substrat supérieur

Figure 0-11 : image optique de la partie inférieure du mimswitch magnétique MIAM [21]
(Optical image of the bottom part of the MIAM magnetic microswitch [21])

Conclusion

Par rapport aux autres systémes d’actionnementidfmement magnétique présente certains
avantages décisifs : bistabilité facile a mettreceavre, mouvements de grande amplitude,
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rapidité de commutation. lls présentent cependarnmc®nvénients : la géométrie et les
matériaux spécifiques mis en jeu. Les géométriesitdidées dans le monde macroscopique
sont difficilement transposables, toutefois, desMMEmMagnétiques présentant des géométries
2D ont été concus comme on I'a montré dans le paphg précédent. Le LETI a réalisé le
switch RAIMI [24] [25], qui présente les avantagkavoir une géométrie 2D, d’étre bistable
et d’avoir des matériaux durs intégrés. Le prinaigece MEMS est donc trés intéressant,
c’est pourquoi nous allons nous pencher plus paidiement sur les dispositifs RAIMI pour
en développer une nouvelle génération.

Il Les MEMS RAIMI.

1.1 RAIMI 1

Le MEMS RAIMI est un microsysteme a actionnemenizomtal constitué d’aimants fixes et
d’'un aimant mobile en CoPt qui commute lorsqu’oih fasser un pulse de courant dans des
conducteurs. La particularité de cet aimant molats d'étre en lévitation lors de la
commutation d’une position stable a une autre.

Le principe de la commutation fonctionne comme sadmme on I'a représenté sur la Figure
0-12, un aimant produit un champ magnétique. Emaitex points de I'espace, le champ
magnétique a une composante verticale. Si, en oggspde I'espace, on fait passer un
courant orienté comme sur la FiguBel3, l'aimant crée une force horizontale sur les
conducteurs. Une force réciproque est créée simdiat mobile qui peut se mettre alors en
mouvement.

Figure 0-12 : lignes du champ magnétique créé par un aiman
(Scheme of magnetic field created by a magnet)
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Figure 0-13 : principe de fonctionnement de I'actionneur ragnétique bistable RAIMI
(Actuation principle of the RAIMI bistable magnetic MEMS)

Les aimantations dans la méme direction assurdpistabilité de la partie mobile en butée a
droite ou en butée a gauche.

Ce microsysteme a été réalisé en salle blanchéegpapilement technologique décrit sur la
Figure0-14. Les aimants en CoPt (avec environ 85 % atoentle Co) sont déposés par voie
électrolytique sous un champ magnétique constant.®eT ; le matériau magnétique est
aimanté dans la bonne direction apres déepo6t. Laimeobile est libéré par usinage chimique
d’'une couche sacrificielle de cuivre.

Aimants en CoPt électrodéposé

m Couche isolante (SKp

Conducteurs ~ Couche sacrificielle en Cu
dactionnement en cu  Substrat Si

Figure 0-14 : empilement technologique réalisé pour concewv le MEMS RAIMI
(Scheme of technological process for RAIMI MEMS)

Deux runs de ce microswitch ont été réalisés. leenper a permis de tester le process et en
particulier I'étape critique de la libération daithant mobile.

Ce premier run a validé avec succes le principeaiemutation et a permis de sélectionner
les variantes qui fonctionnent le mieux. Les fabks identifiées lors de la phase de test de
ces puces sont le nombre limité de commutationspieportement mécanique des aimants
mobiles (chevauchement des aimants fixes apreseplsscommutations, par exemple) et
lintensité de commutation élevée ; I'énergie djuise de commutation est de I'ordre de 30
KJ, cependant les courants requis sont de I'oreli@ Al pendant 30 ps.

Le second run n’a donc repris que les variantepllesintéressantes, les parameétres critiques

étant les épaisseurs d’aimant, I'entrefer et |#letades trous dans les aimants fixes qui
permettent une libération optimale. Des pistes emebées aux 4 aimants fixes ont été
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ajoutées de sorte de fonctionnaliser ce dispogdiir en faire un commutateur électrique
(Figure0-15).

Aimant mobile en
butée a droite

Pistes en Au reliant
aimants fixes et plot
de contact

Paires d'aimants fixes

Bobine d’actionnement

Figure 0-15 : vue de dessus par microscopie optique dedtoonneur RAIMI
(Top view optical image of RAIMI micro actuator)

Avant de passer a la conception et au développedemouveau MEMS magnétiques, il
convient de faire le bilan de la filiere RAIMI. Asisnous avons testé ce second run. Les tests,
dont les protocoles et résultats sont présentéatemaint, ont été réalisés en collaboration
avec M. Audoin.

[11.2 Tests du micro-relais RAIMI2

Le but de la filiere RAIMI2 est de faire de ce nei@ctionneur un micro switch qui va fermer
et ouvrir des circuits électriques. A cette finsdastes en or ont été rajoutées de part et
d’autre du systeme. Les plots de contact 1 et®2edt6 sont soit isolés électriquement, soit en
contact par l'intermédiaire de I'aimant mobile sant sa position. Différentes valeurs d’écart
entre aimants fixes adjacents ont été testées.
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. ouvert
Aimant
5 mobile 2 -t Plots de
contact
latéraux
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I

Paire
d’aimants
fixes

6

Bobine

Pistes

Figure 0-16 : schéma d'un actionneur RAIMI vue de dessus
(Scheme of top view of RAIMI MEMS)

Le but des tests auxquels on a procédé est daerdéezrsil’aimant mobile peut assurer le

contact électrique - et donc si le dispositif est capable d’assureffolaction switch -,

d’évaluer la qualité de ce contacet devisualiser la commutation de I'aimant grace a des
mesures électriques

Mesures statiques

Méthodologie

Nous avons sélectionné des puces non seulementgsoiaire commuter physiquement, mais
aussi pour caractériser I'ouverture et la fermetle® contacts électriques.

Nous avons d’abord mesuré la résistance des bopims éliminer les puces qui ont des
bobines défectueuses.

La libération des aimants mobiles a été vérifireilement et pour ces puces libérées, les
résistances latérales ont été mesurées. Nous aedesu les puces pour lesquelles la
résistance latérale du c6té ou I'aimant mobileeesbutée est inférieure a une valeur-seuil et
la résistance latérale de I'autre c6té est sup@riawette valeur, au départ prise arbitrairement
a 1 K2 (mesures de résistivité 5 et 6 sur le schéma Bglae0-17).

Résultats
Nous avons caractérisé 3 plaques (P01, P02, Pag)lague P01 a une épaisseur de CoPt de

4.25 um, a 3 bobines endommageées, 41.8 % daimidmsés et 59 puces ont été
sélectionnées pour la commutation selon les catprécédemment cités.
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La plaque P02 a une épaisseur de CoPt de 5.43’araucune bobine endommagée, 61.5 %
d’aimants libérés et 101 puces ont été sélectimnée
La plague P08 a une épaisseur de CoPt de 2.35 42, mbines endommagées, 33.8 %
d’aimants libérés et 36 puces ont été sélectionnées

Nous avons fait les mesures représentées ci-depsausious assurer de l'isolation.

Figure 0-17 : schéma représentant les mesures d'isolatieffectuées sur le MEMS RAIMI
(Scheme of insulation measurements carried on RAIMMEMS)

Si les bobines sont bien isolées des pistes (mesl&reésistance 1 et 2 sur la FigQré7),
nous avons mis en évidence un défaut d'isolatidnedes pistes sur de nombreuses puces
(mesures de résistance 3 et 4).
Aussi avons-nous mis en ceuvre une autre méthodolqgi a été appliquée sur la plaque
PO1:

- constatation visuelle de la libération

- isolation des plots latéraux (résistances 3 epéseures a 100 &)

- bobine intégre

- pas de court-circuit entre les pistes adjacenéssstances 5 et 6)

Tests dynamiques

Méthodologie

La premiere commutation requiert beaucoup d’énepgier décoller I'aimant mobile. Nous
envoyons donc des pulses de 1 a 10 A pendant BO a2 Pour les commutations suivantes,
nous envoyons des pulses de 30 us et nous cherddhterssité minimale de commutation en
augmentant progressivement le courant a partirdle 1
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Résultats P08

Nous avons rencontré de nombreux problémes spuless testés sur cette plaque :
— peu d’aimants bougent, et s’ils bougent :
e le plus souvent, nombre réduit de commutation
* Jlaimant s’envole apres plusieurs commutations e/olors de la
premiére commutation
— aprés le ¥ mouvement, un aimant commute pour une certairensité puis
intensité du pulse doit étre augmentée pour dbtame nouvelle
commutation
— absence de reproductibilité des mesures de résestwur les quelques puces
qui commutent plusieurs fois.
Néanmoins, lors de commutations, on a pu obserueiqges variations importantes de
résistance.

Résultats P01

Sur cette plaque 161 puces ont été testées. Leanteude commutation varient de 2.8 a 5.6

A, ce qui est en bon accord avec la simulation.[BP@Fmi les puces testées, 41 ont commuté
plus de 10 fois et semblaient encore en mesureodenciter lorsque I'on a cessé de les

actionner. Les résistances de contact, par cosurd,trop €élevées et sont de I'ordre de 1 a 10
MQ.

Remarques :
— lorsque l'aimant mobile se souleve et vient chetiaudes parties fixes, le
contact est bien meilleur et on a une résistanamdtact de quelques ohms.
— Il est trés souvent arrivé que la résistance chuttalement de quelques®a
moins de 1@ sans raison apparente lorsque le contact est fé&pnés cela, il
devient impossible de faire bouger lI'aimant mobilea création d'une
microsoudure induite par la mesure est envisagée.

Le tableau suivant regroupe les courants de contiomitpour les puces qui ont commuté un
grand nombre de fois suivant la largeur des ainfams. Les forces de contact et les courants
de commutation sont censés étre proportionnelslardgeur des aimants fixes. Or, on voit
gu’il n'y a gu'une tres faible influence de la letg d’aimant fixe sur les courants de
commutation. Ces derniers se situent en moyenme 8rdat 4 amperes et les écart-types sont
relativement importants.

Tableau 0-2 : courants moyens de commutation des puces RAIMnN fonction de la largeur des aimants
fixes (pulses de courant de commutation : 30 us)

Average switching currents of RAIMI switches as adnction of fixed magnets width (switching currents
pulses of 30us)

Largeur aimants Nombre de puces Courant moyen de  Ecart-type (A)
fixes (um) commutation (A)
10 5 3.7 0.75
15 21 3.4 0.78
17.5 15 3.7 0.75
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Résultats P02

Sur cette plague 103 puces ont été testées. Leantsude commutation varient la aussi de
2.8 a 5.6 A. Parmi les puces testées, seules 18aminuté plus de 10 fois et beaucoup
d’aimants n’ont commuté qu’une ou 2 fois, ce quitp&re attribué a une désaimantation des
aimants. Méme remarque que précédemment concdesastntacts.

Visualisation électrique de la commutation

Nous avons utilisé un oscilloscope 2 voies (+1 plaursynchronisation) pour observer
électriquement la commutation. Nous visualisongdssstances de contact en créant un pont
diviseur de tension entre la résistance de comtialzt résistance interne de l'oscilloscope (1
MQ). La tension appliquée est de 4 V ; l'oscilloscagst synchronisé sur le générateur de
pulse (Figured-18).

Rcontact RAIMI

R( scillo L U=4V

COSCi”O Vmesurée Cmesure

s ———— —

Figure 0-18 : schéma électrique de mesure en temps réekdésistances de contact du switch RAIMI
(Electrical scheme of real time contact resistancmeasurements of RAIMI switch)

Lorsqu’un contact s’ouvre, la tension dans I'ossitlope passe d’'un niveau haut a un niveau
bas avec un temps caractéristique d’environ 50Q@sapacité interne de I'instrument est de
13 pF et sa résistance de XDMce qui correspond a un temps caractéristique3dasl Ce
temps de réponse long est d( a une impédance sugtidire, qui est attribuée a I'impédance
de la sonde de mesure.

On a pu observer le temps de commutation de I'aintéest-a-dire, le temps entre lequel un
contact s’ouvre et l'autre se ferme ou le temps sfpare le début de la commande de la
fermeture d’'un contact (Figur@-19). Cetemps de commutation est d’environ 20 ys
comme cela a, par ailleurs, été prévu par le c§id]l
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Equerthe d'un _ - Pulses de courant envoyés dans
- .contact.(decollage) - - la bobine de commutation|. .

1

)
v )

e l'odverture et de la

fermeture de contacts observés lors de commutationbun MEMS RAIMI
(Electrical visualisation of switching currents, ogning and closing of contacts observed on switching
RAIMI MEMS)

On observe parfois un petit décalage entre le délout pulse de courant et I'ouverture d’un
contact. Ce retard est attribué au temps de mahiéeourant : le switch ne commute que
lorsque le courant d’actionnement a atteint untaoes valeur seuil.

.. Pulse de courant envoyé dansla - . . .
bobine.de commutation . '

contact électrique sur un MEMS RAIMI
(Electrical visualisation of a switching current impulse and of the closing of a RAIMI MEMS contact)

On peut néanmoins constater sur les clichés pratedee le contact définitif met un certain
temps a s’établir. En général, la résistance aarti@st trés grande et diminue pour atteindre
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leur valeur définitive en un temps relativementg@h20 ps sur la Figur@-20, parfois plus).
On peut envisager I'existence de rebonds de I'ainmanbile sur les aimants fixes.

Cause du défaut d’isolation

Sur les puces ou I'aimant mobile n’est plus présemipeut voir qu’il reste une couche sous la
place gu’'occupait cet aimant. Il s'agit vraisemlabent de la couche d’accroche du Cu
sacrificiel. Cette couche d’accroche est en Tirafpas été completement gravée.

Cavité aimant
mobile

Aimants
fixes

Sous couche de Ti
partiellement gravée

Figure 0-21 : vue au microscope optique d'un MEMS RAIMI dant I'aimant mobile est manquant
(Top view optical image of a RAIMI MEMS with missing moving magnet)

Apres reprise de la plaque P01 dans un bain deuggali, I'isolation des pistes est bien
meilleure.

Réaimantation de la plaque P02

La lague P02 a été placée dans un champ de 1.\hTdafréaimanter les aimants. On a
considéré les puces qui n'avaient commuté au maximue 3 fois. Parmi celles-ci, il y avait
un certain nombre d’aimants absents qui ont dlrpars de la réaimantation (14). Nous
avons donc en tout envoyé des pulses de courarst 8larpuces parmi lesquelles 26 ont
commuté de nouveau au moins une fois et 10 ont edédD fois et semblaient encore en
mesure de commuter. || semble donc que la désamtiamtdes aimants est bien I'une des
sources du nombre limité de commutations.

Contacts électriques

Nous avons observé les contacts des puces RAINMEB et nous avons pu voir que la zone

de contact est tres limitée, ce qui peut explidaeiorte résistivité de ces contacts (Figure
0-22). La chute de résistivité des contacts suiuime impossibilité a commuter par la suite

pourrait étre attribuée a une microsoudure. Cellgaarrait étre provoquée par la mesure de
résistivité qui induit un échauffement soit contiswit lors d’une décharge ; les surfaces de
contact étant séparées par une zone de grandeamésiselles peuvent se comporter comme
les surfaces d’'un condensateur. Bien que les ctsuidm mesure soient trés limités, cette
hypothése permettrait d’expliquer les 2 phénomanasfois (chute de résistivité et collage de
'aimant mobile).
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Aimant mobile

Zone de contact
ponctuelle
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fixes

Figure 0-22 : observation de la zone de contact d'un aimaRAIMI "micro-soudé”
(Observation of contact area of a RAIMMEMS with a possible welded contact)

Conclusion des tests

Les MEMS RAIMI sont des micro-actionneurs magné&jeapables d’étre utilisés comme
switchs électriques, méme si la qualité des comtdoit étre améliorée (de quelquef2M
moins d'1Q ). Il semblerait que la désaimantation soit bisre cause de la limitation du
nombre de commutation. Cela semble avoir clairenégitmis en ceuvre dans le cas de la
plague P02, ce qui peut s’expliquer par une plideecoercivité du CoPt due a une plus
faible teneur en Pt sur cette plaque. La questioladeproductibilité de I'électrodéposition du
CoPt est aussi en jeu. La Fig@3 illustre les possibles mécanismes de désaatiamtet la
Figure0-24 montre le cycle d’hystérésis du CoPt, qui @nés une coercivité assez faible.

Le champ vertical généré par la

bobine tend a incliner I'aimantation Le champ créé par la bobine
de I'aimant mobile s’oppose a l'aimantation de cette
\ / partie de 'aimant mobile
| ¥ |
°

H boy

Figure 0-23 : mécanisme de désaimantation de I'aimant mdbipar les courants de commutation

(Scheme of possible demagnetisation processes @& thobile magnet with switching current) 32



Figure 0-24 : cycle d'hystérésis magnétique dans le plare €CoPt électrodéposé
(In plane magnetic hysteresis loop of electroplate@oPt)

IV Objectifs de la these

Nous avons vu qu'’il était possible de produire witch électrique bistable a actionnement
magnétique. Ce switch commute trés rapidementpprogimativement 20 us. Le matériau
magnétique dur, du CoPt électrodéposé, a l'avantiiee déposé par une technique
compatible avec les technologies MEMS, d’avoir vitesse de dép6t rapide (env. 2 um/h) et
de ne pas requérir de recuit.

Cependant ce principe de switch peut encore éti@md: les courants de commutation
(env. 3 A) sont tres importants et il conviendrdé les réduire. Le nombre limité de
commutations pose probleme ; il est en partiebatfria la désaimantation des aimants qui ont
une trop faible coercivité, mais il faudrait aus$ntéresser au comportement mécanique de
I'aimant mobile afin d’améliorer la fiabilité de Bommutation (pas de chevauchement de la
partie mobile sur les aimants fixes, par exem®fin, une augmentation de la rémanence
des aimants entrainerait une augmentation desigmesde contact, et donc de la qualité de
contact, ainsi qu'une augmentation des interact@mant-bobine.

Dans cette thése, les 3 objectifs seront donc de :
- créer des nouveaux designs pour réduire les caudantommutation
- déposer et étudier des couches magnétiques duness@&p hautes performances pour
remplacer le CoPt
- intégrer ces nouveaux matériaux dans un processatetechnologies.

Cette these est incluse dans le projet ANR Nanompg2vise a produire un switch RF
magnétique bistable pour applications spatiales.
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Chapitre 1 : Dimensionnement de nouveaux
microsystemes magnétiques

Résumé :

Dans cette partie nous utiliserons des outils dailsition numérique mis au point au G2E-
Lab afin de modéliser les propriétés statiquesyatichiques de microsystémes magnétiques.
Sur la base du principe de fonctionnement du swiRétiMI, décrit en introduction, nous
allons définir de nouveaux designs dans le buttdigper une ou plusieurs caractéristiques
des micro-relais telles que force de contact, adume commutation ou vitesse de
commutation.

Summary:

In this part, we will use numerical simulation t®aleveloped in G2ELab in order to simulate
static and dynamical properties of magnetic micstmys. Using the actuation principle of
the RAIMI MEMS, which was described in the introtion, we will develop new designs to

optimise one or several characteristics of our sngwitch such as contact force, switching
current or switching time.
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| Outils de simulation

Nous avons utilisé plusieurs outils de simulatiaumérique et semi-analytique afin de
dimensionner nos microsystemes et de modélisectauportement dynamique.

Les simulations mises en ceuvre sont des simulati@ggétostatiques. Comme I'a montré J.
Stepanek dans sa these [1], les courants induits @@ conducteurs d’actionnement par le
mouvement de I'aimant peuvent étre négligés pgradmux courants de commutations trés
élevés dans des systemes tels que ceux que nalEnétu

[.1 Flux2D

Flux2D [2] est un logiciel de calcul par élémenisisf créé au G2E-Lab, développé et
commercialisé par la société Cedrat. Cette apmitgiermet, entre autre, de modéliser les
champs et interactions magnétostatiques et magyraodques mettant en jeu des matériaux
durs, doux ou des conducteurs. Les différentesepiesont définies et maillées en 2
dimensions, et I'entrée d’'une valeur de profondeermet de calculer numériquement des
grandeurs comme les forces ou les couples magesétigigurel-1).

Une version tridimensionnelle du logiciel existegisnous ne 'utiliserons pas en raison de la
complexité et du temps de calcul accrus, ce qustnpas justifié pour notre application,
d’autant plus que nos systemes peuvent étre ram@&nées géometries invariantes par
translation suivant y (largeur) et que la largestr eaucoup plus grande que I'épaisseur, ce
qui a pour consequence que les effets de bordnggtigeables.
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Figure 1-1 : exemple de maillage d'un dispositif magnétiqusous Flux2D
(Example of meshing of a magnetic system with Flux®
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|.2 Dipole3D

Dipole3D [3] est un logiciel a usage interne créééveloppé dans I'équipe « microsystemes
magnétiques » du G2E-Lab et permettant le caleul-s@alytique de champs, de forces et de
couples dans des systemes mettant en jeu des tenduet des aimants permanents. Les
éléments sont discrétisés en sphéres de volumeadept, ce qui simplifie grandement les

calculs. La discrétisation peut étre adaptée locare aux géométries spécifigues, comme
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c’est le cas sur la Figute2. Le calcul des forces et des couples se faityaquement et est
basé sur I'évaluation des gradients d’énergie efaattion.
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Figure 1-2 : exemple de discrétisation d'un systéme magigie sous Dipdle3D
(Example of discretisation of a magnetic system witDipole3D)
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Dipole3D peut étre connecté a d'autres logiciells tque Matlab ou CDloptimizer.
L’utilisation du module Simulink de Matlab permet thodéliser le comportement dynamique
de nos microsystemes magnétiques, comme cela saraérultérieurement. CDloptimizer
[4], logiciel développé au G2E-Lab, permet d’opser le dimensionnement selon des
méthodes d’optimisation au choix (calcul de dérsyéalgorithme génétique...), afin, par
exemple de maximiser ou de minimiser une grandesuodtie (force, couple...) en fonctions
de parameétres et contraintes.

D’autres logiciels d’optimisation, comme CADES, @uissi été mis au point au G2E-Lab et
auraient pu étre utilisés pour cette étude [5].

[l Premiéres pistes

Le dispositif RAIMI a été présenté précédemmensolliffre de plusieurs faiblesses : I'une
d’elle est liee au matériau magnétique, une awgrdiée aux courants de commutation. L'un
des buts de cette these est d’introduire des rmatéragnétiques hautes performances dans
les microsystémes. Dans nos simulations, dont ieebiude créer de nouveaux designs pour
faire baisser les courants de commutation, nousidérerons que nos matériaux durs sont
des aimants parfaits : grande coercivité, pas daich@ntation lorsque soumis a un champ
magnétique (champ créé par les bobines dactionnensu son propre champ
démagnétisant).

Un certain nombre de nouveaux designs intégraninbspmatériaux durs et, dans certains
cas, matériaux doux ont été testés sous Flux2D.

Il.1 Systémes a aimantation dans le plan

Dans les conditions que nous avons choisies, aeguoduisent les caractéristiques du switch
RAIMI (aimant mobile=100*50*5 prf) wM,=0.4 T), nous avons calculé une force de
maintien de 7.7 uN au contact entre les aimantsfet 'aimant mobile (Figurg-3). Si on
fait passer un courant dans les conducteurs diawtiment, on exerce une force d’interaction
de 2.45 uN par ampere sur 'aimant mobile et it fdmnc un peu plus de 3 A pour vaincre la
force de maintien et obtenir la commutation.
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Figure 1-3 : vue en coupe d'un dispositif magnétique compnant des aimants fixes de part et d'autre d'un
aimant mobile et des conducteurs d'actionnement (génétrie RAIMI) ; représentation des lignes de
champ créées par I'aimant mobile (Flux2D)

(Side view of a magnetic system with fixed magnetsith a mobile magnet in-between and actuation
conductors (RAIMI design)); representation of the nagnetic field lines created by the mobile magnet
(Flux2D)

Etant donné qu’on exploite la composante vertichlechamp magnétique pour créer un
mouvement horizontal, une premiere idée pourreét & mettre une couche de FeNi sous les
bobines de sorte que les lignes de champ soientJ&dicales au niveau des conducteurs
(Figurel-4).

FeNi

Figure 1-4 : vue en coupe d'un dispositif magnétique compnant des aimants fixes de part et d'autre d'un
aimant mobile, des conducteurs d’actionnement et wncouche d'un matériau doux ; représentation des
lignes de champ créées par I'aimant mobile (Flux2D)

(Side view of a magnetic system with fixed magnetwith a mobile magnet in-between, actuation
conductors and a soft magnetic material film); repesentation of the magnetic field lines created byhée
mobile magnet (Flux2D)

Les simulations par éléments finis montrent quéotae de contact est la méme, mais on
obtient une force d’interaction de 3 pN par amparge les conducteurs et I'aimant mobile,

soit un gain de 20 % par rapport a la configurapoécédente, et on peut faire commuter la
partie mobile avec un courant de 2.6 A.

La couche de FeNi crée une force attractive sum#at mobile (dans cette configuration

1.5uN). Cette force peut étre néanmoins compersela fiorce verticale opposée crée par les
conducteurs lors de la commutation et I'aimant neobe devrait a priori pas rester collé au
substrat.
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Cette option ne sera toutefois pas retenue enitgriétant donné que cela représente un
nombre d’étapes technologiques et un colt accries fddrication pour un gain modéreé.

Une autre idée est de fractionner I'aimant mob@s reproduit plusieurs fois la partie
motrice, on relie ces blocs mécaniquement de sguie les forces s’additionnent et on
connecte aussi les bobines. La résistance de iadbabhgmente, mais avec un méme courant,
on peut démultiplier la force appliquée sur I'aiharobile fractionné.

Par exemple, on décide d’appliquer ce principe aaimant mobile de méme taille que

précédemment (100 pum), qui se décompose en 2 paite30 pum daimant reliées
mécaniquement et séparées par 40 um d’'un milieuragmnétique (Figuré-5).

20 pm 30 um 1\ 40 pum 30 um 20 um

Figure 1-5 : vue en coupe et vue de dessus d'un dispositihgnétique comprenant des aimants fes de
part et d'autre d'un aimant mobile scindé en 2 paries reliées par un rmatériau amagnétique, ainsi qu
les conducteurs associés ; représentation des lignde champ créées par I'aimant mobile (Flux2D)
(Side view and top view of a magnetic system witixed magnets, a mobile magnet in 2 parts linked &
a non magnetic material and actuation conductors)representation of the magnetic field lines create
by the mobile magnet (Flux2D)
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Pour ce dispositif, on a environ la méme force algact, mais on a une force d’interaction de
4.85 uN par ampere, soit un gain de presque 106t%n peut alors faire commuter notre
systeme avec 1.6 A seulement.

Cette force d’interaction n’a pas tout a fait étalolée car les aimants sont plus courts, le
facteur de forme est moins favorable et donc lengheayonné est Iégerement inférieur. De
plus, étant donné que les 2 aimants de la partl@lenne sont pas a une distance infinie I'une
de lautre, il y a des interactions entre les 2tipar motrices qui réduisent la force
d’interaction totale.

Par cette méthode, on garde une force de contaasigant inchangée, celle-ci étant
principalement assurée par les matériaux prochesiutiact.

On peut appliquer ce principe en fractionnant epid®s la partie mobile et en gardant la
méme longueur pour cette partie mobile. On peubdkpre ce principe autant de fois qu’on
veut en allongeant la partie mobile de sorte de ultfplier arbitrairement la force
d’interaction entre la partie mobile et la bobin€eci permet donc de diminuer
arbitrairement le courant de commutation en gardantune méme force de contact

Par ce principe, étant donné qu’on diminue la madsda partie mobile, on gagne en temps
de commutation, cependant, dans la pratique,iBbhamécanique entre les différentes parties
de I'aimant mobile risque de le fragiliser.

[I.2 Systémes a aimantation hors du plan

Etant donné qu’on utilise le champ magnétique wakrtissu des aimants, une idée pourrait
étre de faire un systeme utilisant des aimants au®antation perpendiculaire. Le mode
d’actionnement utilise les forces de Laplace corpnéeédemment et est illustré sur la Figure
1-6. N

B

A

_)
conducteur
Fe1®

[ t
T . aiman

Figure 1-6 : principe d'actionnement d'un aimant orienté verticalement par un courant créant une force
horizontale

(Actuation principle of a magnet with vertical magretisation by an electrical curent, which creates
horizontal force)

Le facteur de forme de laimant est capital poupbiawn champ émis par l'aimant
suffisamment important. Imaginons en effet un aimiainiment plat. Comme la divergence
du champ magnétique est nulle, une zone de I'airmalit autant de champ qu’elle en émet,
comme on lillustre sur la Figurk-7 et le champ de fuite est nul.
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Figure 1-7 : aimant infiniment plat a aimantation vertical (pas de champ de fuite)
(Infinitely flat magnet with vertical magnetisation (no stray field))

Pour que I'actionnement soit le plus efficace palssiil faut donc que I'aimant ait un rapport
hauteur sur largeur le plus grand possible. Ndesisldonc tout de suite considérer un design
avec fractionnement de I'aimant mobile.

La bobine d’actionnement fait des va-et-vient agsdes de I'aimant mobile et donc le sens
du courant est alterné, comme c’était le cas pefnétent. Il semble alors plus efficace
d’alterner les aimantations verticales vers le l@uwters le bas. Comme illustré sur la Figure
1-6, les conducteurs d’actionnement doivent étie \éerticale des parties aimantées pour un
actionnement efficace. Dans une configuration tglie celle de la Figure-8, cela induit des
contraintes géomeétriques : il faut que I'entrefeit £gal au pas des conducteurs ou a un
multiple de ce pas, qui est, lui-méme, égal audgds: structure magnétique mobile.

A A A A A

BT XL XL X E X EX

Figure 1-8 : microsystéme magnétique a aimantation vertidalternée
(Magnetic MEMS with alternated magnetisation)

Nous avons dessiné un systéeme avec un aimant mdBpaisseur 5 um composé de 9
parties. L’'aimant mobile est fractionné en zone$§am de large pour avoir un bon rapport de
forme ; le coefficient de champ démagnétisant \daurts ce cas environ 0.5, et, étant donné
gue nous considérons pour le moment des aimarfatpanous supposons qu’il n'y a pas de
probleme de démagnétisation. Dans la configurad®a Figurel-8, les aimantations de la
partie mobile sont alternées. Comme cela peut gedleiment étre difficile a mettre en ceuvre
a nos échelles, on a aussi considéré une partidarmbles segments sont aimantés vers le
haut et séparés par une partie douce voire du €@iele configurations et leurs lignes de champ
simulées sur Flux2D sont illustrées par la Figlir@. Pour plus de clarté, nous n’avons
représenté que la partie mobile.
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Figure 1-9 : lignes de champ générées par 5 aim

respectivement par des zones aimantées en sens
matériau amagnétique (c), et champ vertical en fortion de la position a
(Magnetic field created by 5 magnets with verticamagnetisation alternate
magnetised magnets (a), soft magnetic material (lgr non magnetic materia ,

field 2.5 pm above the system)
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Dans ces designs, les forces de contact sontitndaises et aux environs de 6.7 puN. Dans la
configuration avec aimantations alternées, lesefordinteraction aimant-bobine sont de 19
MN par ampere et on peut faire commuter le disipasiec une intensité de 350 mA. Ce
courant de commutation a une valeur tres réduitergggort aux courants de commutation
initiaux de la filiere RAIMI ; toutefois, soulign@nque dans ce systéme, nous avons 9 « blocs
moteur » au lieu de 1 pour RAIMI.

Si on remplace les aimantations vers le bas panat@riau doux, qui sera aimanté vers le bas
par les aimants permanents, on peut faire comnhaitgispositif avec un courant de 540mA,
et dans le cas ou il n’y a que des aimants aimasmésle haut et séparés par du vide, on fait
commuter avec 700mA.

Conclusion préliminaire

La configuration avec aimantation hors du plan dengdus avantageuse parce que plus
compacte et d’autre part, comme on le verra pasuite, on est susceptible d’avoir des
matériaux de plus forte aimantation dans la comdiion hors du plan que dans la
configuration dans le plan.

Cependant, le facteur de forme est limité pardanelogie. Il est en effet difficile en pratique
d’obtenir des formes plus hautes que larges avecpdecess de micro-€lectronique. Si la
configuration avec du vide entre les aimants serébike faisable, réaliser des configurations
avec alternance de pdles ou de matériaux durswet semble actuellement difficile vu les
échelles en jeu. Enfin, pour assurer la bistabitigs aimantations alternées sont requises, au
moins entre les aimants fixes et la partie mobde, qui complique déja fortement la
réalisation d’une telle configuration.

Pour ces raisons pratiques, hous nous concentraroosrt terme sur les configurations avec
aimantation dans le plan, qgue nous avons monttéegés flexibles.

1l Dimensionnement

Voici la géométrie-type et les différents paramettes switchs que nous allons dimensionner.
Toutes les aimantations sont orientées dans la nd@eetion du plan, comme indiqué sur la
Figure1-10. Pour des questions pratiques, la partie mast faite en une seule piece et est
composées d’'un nombre variable de trongons qui aataint de « blocs-moteur » et qui sont
reliés mécaniquement par des jonctions faites dmenénatériau. D’autre part, pour des
raisons liées a I'empilement technologique, la behil'actionnement est placée par-dessus
I'aimant mobile.
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Figure 1-10 : vue de dessus et vue en coupe d'un dispdsitiagnétique comprenant 2 paires d'aimants
fixes de part et d'autre d'un aimant mobile fractionné en plusieurs trongons reliés entre eux par des
jonctions

(Top and side view of a magnetic system with 2 pairof fixed magnets on both parts of a fractioned nizle
magnet)

Les principales caractéristiques opérationnelles ahicro-switch sont les forces de contact,
le courant de commutation, et la vitesse de comtiontalLa qualité du contact électrique ou
RF dépend de la force de contact, mais aussi geeksion, qui dépend aussi des surfaces
effectivement en contact et qui peut étre ajusteplusieurs méthodes, dont certaines seront
explicitées ultérieurement.

Voici comment évoluent ces caractéristiques avedl&érents parametres géométriques et
physiques.

Pour augmenter les forces de contact, il faut :

- augmenter la surface en regard entre aimants Bxemmants mobile,
c'est-a-dire augmenter les largeurs des aimanes fet mobiles et/ou
augmenter les épaisseurs d’aimants

- augmenter I'entrefer pour limiter la force de rdppe I'aimant fixe
éloigné, ce qui a toutefois peu d'effets a parting certaine distance

- augmenter la rémanence des aimants
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Pour diminuer les courants de commutation, il faut

- augmenter le nombre de troncons de I'aimant moeéileavec lui, le
nombre de spires de la bobine

- augmenter la largeur de I'aimant mobile

- diminuer la largeur des jonctions magnétiques dienkant mobile (mais
attention a la tenue mécanique)

- rapprocher la bobine de I'aimant mobile

- diminuer la section du conducteur (pour concernigecourant la ou le
champ magnétique créé par I'aimant est le plu$ fort

- diminuer la force de contact (voir plus haut)

- augmenter la rémanence des aimants

- augmenter la longueur des jonctions et troncorn&uteant mobile

Pour diminuer le temps de commutation, il faut :
- diminuer la masse de I'aimant mobile
- augmenter le courant d’actionnement
- diminuer I'entrefer pour diminuer la distance aquaurir

Nous voyons déja que nous avons tout intérét arades aimants avec la plus forte
rémanence possible. Ensuite, nous voyons que l'aotation des forces de contact et la
diminution du courant d’interaction sont 2 chosestradictoires, cependant on peut accorder
les 2 en augmentant les dimensions de laimant lmofi@rgeur, nombre de trongons,
longueur des trongons et jonctions). Toutefoisa sel fait au détriment de la compacité.

Pour des raisons liées a la technologie, les cdadrg sont placés au dessus de la partie
mobile, ce qui présente aussi I'avantage de cantaécaniquement I'aimant mobile. lls
seront en or. Leur section sera un compromis digfficacité de la commutation (plus la
section est réduite, plus linteraction courantaminest susceptible d'étre forte) et leur
échauffement par effet Joule lors de I'envoi delsgride courant de commutation (plus la
section est réduite, plus I'échauffement est ingujt

L’énergie volumique et I'échauffement du conductelans des conditions adiabatiques
s’expriment par la formule suivante :

Evol=£ 12t
S
AT = Evol
c,m,

Ou p est la résistivité (3*I®Qm pour I'or), | I'intensité At la durée du pulse, s la section du
conducteur, gla chaleur spécifique (0.129 J/gK) ef la masse volumique (19.3*39.m°).
Nous nous placons dans des conditions adiabatigagsd’'une part elles sont les plus
défavorables, d’'autre part I'échauffement se produrant un temps tres limité. Nous nous
fixons comme critére de ne pas dépasser une ééwdi température de plus de 200°C.

L'épaisseur des aimants est limitée par la teclgieJoous prendrons une épaisseur de 5um
par défaut. Pour augmenter les forces de conthdtsjt donc principalement jouer sur les
dimensions latérales des aimants fixes et mobiles.

Pour diminuer le courant, il faut rajouter des ¢ams. Il convient alors de trouver un
compromis, pour une longueur donnée, entre le nerdbrtrongons (plus il y en a, plus le
courant de commutation peut étre diminué) et lgleur des troncons et jonctions (plus ils
sont longs, plus on peut diminuer le courant deroatation). Les calculs faits avec dipole3D
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montrent qu’il est plus rentable, pour une longuéxée de I'aimant mobile, de mettre
beaucoup de petits trongcons (jusqu’a une certainguleur minimale) que moins de trongons
plus longs. Au fur et a mesure qu’on a fait déceolés courants de commutation, la section
des conducteurs a été diminuée de 20*10 um2 a u@3 ce qui améliore l'efficacité de
'actionnement. Etant donné I'encombrement de leespn peut faire décroitre la longueur
des troncons et des jonctions jusqu’a 15um. L'é&eaisdes aimants étant de 5 um, il y a un
rapport de forme encore suffisamment grand pour lgpimant rayonne un fort champ
magnétique.

La distance conducteur-aimant mobile doit étrellia petite possible, néanmoins le minimum
est fixé par des contraintes technologiques. Erctiom de ce minimum, le logiciel
CDloptimizer couplé avec Dipole3D nous a permisrdaver I'optimal de position.

Pour maximiser les forces d’interaction dans le @astrefer jusqu'a 5um, les conducteurs
sont placés de sorte gu’ils soient centrés suptd Hdes trongons lorsque la partie mobile est
au milieu (Figurel-11). Cette force est optimisée pour une positier’aimant mobile en
butée, car c’est dans cette position qu'’il y a bede la plus grande force. Cet optimum n’est
cependant valable que dans la limite ou I'entrefexcede pas la moitier de la largeur des
conducteurs, soit 5 um dans le cas présent.

F (LN)

X

L

—_— i
..l Conducteurs

A

- * |*—__  Troncon d'aimant
mobile centré

5

X (um)

Figure 1-11 : positionnement optimal des conducteurs et élution de la force d'interaction aimant-bobine en
fonction du décalage de la bobine par rapport a ct# position optimale

(Optimal position of actuation conductors and evaltion of interaction force between magnet and condttors
according to the position of the conductors)

[11.1 Dimensionnement des micro-relais Nanomag

Les spécifications a atteindre dans le cadre djgfplanomag sont des forces de contact d’au
moins 100uN pour des courants de commutation adésia 1A.

Les designs des switches Nanomag ont été concaosllaboration avec C. Billard du CEA-
LETI, qui a de plus dimensionné les circuits RF.

Nous nous sommes fixés 3 types de design correapbad3 forces de contact différents : 10

MN, 50 uN et 100 uN. Le design 10 uN est un deagpez simple qui doit permettre de

valider la technologie et le fonctionnement.

Les forces de contact dépendent essentiellemerdutlizses d’aimants en regard. L’épaisseur
des aimants par défaut est fixée a 5 um, I'entregérde 5um par défaut et nous prendrons
pour hypothése que la rémanence des aimants daoianleest de 0.7 T. L’espacement des
aimants en contact dépend de paramétres techno&sgigt nous ferons I'hypothése que cet
espacement est de 1 um. Avec ces hypotheses, agede contact de 10 uN correspond a
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des aimants fixes de 10 um de large, et la forceodéact évolue proportionnellement a cette
largeur, toute chose égale par ailleurs.

Pour le design 10 pN, afin d’obtenir un courant aenmutation inférieur a la valeur
spécifiée, la largeur de I'aimant mobile est fixxé€00 pum et on porte le nombre de trongons a
8, chaque trongon faisant 15 um de long et étgrdréépar des jonctions de 15 pm, ce qui
permet de diminuer le courant de commutation a 8.64

En évaluant la masse de l'aimant mobile, la forc@immale qui s’exerce sur celui-ci,
connaissant la distance a parcourir par 'aimanbilepon peut faire une évaluation de son
temps de commutation, qui est évalué a 60 ps. @gtkiation se fait soit par simulation
dynamique (voir partie suivante), soit par integbion polynomiale de la force subie par
I'aimant mobile en fonction de la position. En pgahune force constante égale a celle de
départ, on aboutit déja a une bonne évaluatiorecps$ de commutation, proche de ce qu’on
obtient avec une interpolation d’ordre superieuruoe simulation dynamique. Si on envoie
un pulse de courant de 0.64 A pendant 60 us, I'emngation en température des conducteurs
en or de 10*5 um2 de section est de 120°C ; onemtspdonc notre critére d’échauffement
inférieur a 200°C.

Pour créer les autres designs, avec une forcertaatale 50 et 100 uN, on va augmenter les
surfaces en regard entre aimants fixes et aimartilepoce qui conduit a une largeur
d’aimants fixes de 50 et 100 um respectivement. i@eppour une méme configuration, les
courants de commutation augmentent proportionnelfénaux forces de contact, il faut
augmenter la taille de I'aimant mobile pour consemes courants de commutation faibles. I
faut d'une part augmenter la largeur de I'aimanbiiep ce qui est nécessaire, par ailleurs,
pour avoir des surfaces en regard suffisantes amtrants fixes et mobiles pour les forces de
contact requises ; le courant de commutation dimiproportionnellement a I'augmentation
de la largeur de I'aimant mobile. D’autre partfaut augmenter la longueur de l'aimant
mobile en ajoutant des trongons ; les courantodemtation diminuent proportionnellement
au nombre de tronconainsi, en augmentant les dimensions de I'aimant male, il est
possible de conserver des courants de commutatiorad tout en ayant des forces de
contact beaucoup plus grandes.

Pour les 3 forces de contact considérées (10, B0CGLLN), nous avons créé des designs avec
respectivement 8, 20 et 32 trongons de 15um de laegydimensions respectives des aimants
mobiles sont 100x225 pmz2, 250x585 um?2 et 400x948 @tmes courant de commutation
varient de 0.65 A a 0.14 A selon la configuratidimensions de I'aimant mobile, entrefer...).
Une vue 3D d'un design avec force de contact deN10gt représentées Figutel? et les
caractéristiques des designs de base sont regodpés le Tablealr1.

Différentes variantes ont été prévues, principalgrsar le design 10uN : largeur de jonctions
plus ou moins grande, différents entrefers (3, Bdgim), longueur des jonctions de 20 um au
lieu de 15 um.

Dans les designs par défaut la largeur des 2 mmetvaut environ la moitié de la largeur de
'aimant mobile, ce qui réduit d’'un facteur 2 l'eficité de l'interaction aimant mobile-
conducteur par rapport au cas idéal ou cette largstunulle. Cependant, plus la largeur des
jonctions est réduite, plus le design est risqué @ tenue mécanique de I'aimant mobile.
Des designs avec des jonctions plus fines afininiénder encore le courant de commutation
sont prévus.

Si on considere enfin le design comprenant 32 toagt qu'on prend une largeur d’aimant
fixe de 10um de sorte d’avoir des forces de cortactO uN, on peut réduire les courants de
commutation a quelques dizaines de mA.
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Figure 1-12 : vue 3D d'un switch Nanomag inclus dans unrcuit RF (C. Billard)
(3D view of a RF Nanomag switch (C. Billard))

Tableau 1-1 : résumé des principales dimensions et caractétiques des designs de base des switches

Nanomag
(Summary of the main dimensions and characteristicef different Nanomag switch designs)
Largeur | Longueur | Nombre | Largeur | Courant de| Temps de
aimant | aimant de aimants | commutation | commutation
mobile mobile troncons | fixes
Design 10uN | 100pm 225um 8 10pum 0.64A 60us
Design 50uN | 250um 585um 20 S0um 0.45A 65us
Design 100uN| 400pum 945um 32 100pm 0.35A 75us

[11.2 Pour aller plus loin...

Nous présenterons ici quelqgues moyens envisagepblesdiminuer encore les courants de
commutation, ainsi que quelques designs un peugxlosques.

Si on désire avoir des courants de commutation lieéss une solution est de diminuer les
forces de contact. Celles-ci dépendent essentietieiale I'aire des surfaces magnétiques en
regard et de leur distance.

La diminution de I'épaisseur réduit donc les forads contact, mais aussi les forces
d’interaction conducteur-aimant. Toutefois, sur ute® nos configurations, nous avons
déterminé que réduire I'épaisseur des aimants de26um faisait passer les courants de
commutation de 85 a 50 mA.
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Si on accepte de réduire les forces de contaest flonc efficace, pour réduire les courants de
commutation, de diminuer les épaisseurs des aim@aia peut s’expliquer par le fait que
plus une partie aimantée est éloignée des condsctaus sa contribution champ magnétique
vertical créé au niveau des conducteurs est fgiis, la contribution a I'interaction courant-
aimant est faible. Toutefois, il est important deligner que réduire les épaisseurs se fait au
dépend de la tenue mécanique de l'aimant.

Pour diminuer les forces de contact en diminu&aitent les courants de commutation, une
solution évidente est de diminuer la largeur desaais fixes seuls. Cependant, il y a une
limite technologique a la largeur minimale. On pairs décaler les aimants fixes vers
I'extérieur, comme indiquer sur la Figutel3. Ce décalage ne doit toutefois pas dépasser la
moitié de la largeur des aimants fixes, sinon laitmobile n’ira se coller que sur un seul
aimant fixe (a moins d’étre suffisamment bien gumécaniquement) : on perdrait alors le
guidage magnétique latéral. On peut ainsi rédesddrces de contact jusqu’a un facteur 2.

[ ] tC

V]

Décalage : 5um Décalage : 6um

Instabilité latérale

Figure 1-13 : dispositif magnétique de type RAIMI avec airants fixes décalés vers l'extérieur (bobine non
représentée) et énergie potentielle du systeme emétion de la position latérale pour des aimantsXes de
10 pm

(RAIMI-like magnetic system with fixed magnets shifed to the outside and potential energy of the syam
according to lateral position with 10 um wide fixedmagnets)

Pour diminuer les forces de contact, on peut adésorréler les aimants fixes des plots de
contact de sorte d’agrandir la distance entreilaats fixes et I'aimant mobile en position de
butée (Figurel-14).
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Figure 1-14 : dispositif magnétique de type RAIMI avec comcts en matériau amagnétique (rouge)
décorrélés des aimants fixes (jaunes) (bobine nopprésentée)
(RAIMI-like magnetic system with non magnetic contats)

Dans ce cadre, l'aimant fixe peut étre placé auemitle I'aimant mobile. Mais le guidage
magnétique est susceptible d’étre moins bon (Figjks).

Figure 1-15 : dispositif de type RAIMI avec aimant fixe aucentre de I'aimant mobile (bobine non
représentée)

(RAIMI-like magnetic system with fixed magnet insice the mobile magnet)

Pour ameliorer 1a qualite du contact, Il est passwaugmenter la pression de contact. En
adoptant une géométrie telle que sur la figureasu®;, on perd peu de force de contact en

ajoutant des excroissances aux aimants fixes, ntasime la surface de contact est
inférieure, on augmente localement la pressiornoaéact (Figurel-16).

LB |
[ ©h i ]

Figure 1-16 : dispositif de type RAIMI avec zone de conta@lus étroite (bobine non représentée)
(RAIMI-like magnetic system with smaller contact aras)

IV Simulations dynamiques

Dipole3D a été inséré dans la boucle Simulink sutvales valeurs d’entrée sont le courant
dans les conducteurs et les positions spatialemailaires de I'aimant mobile. Le module
Dipole3D calcule alors les forces et les couplessigxercent sur 'aimant mobile, ce qui

permet de remonter par double intégration a latiposspatiale et angulaire.
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Figure 1-17 : boucle Simulink incluant un module de calculDipole3D et permettant de réaliser des
simulations dynamiques de dispositifs magnétiques

(Simulink loop with a Dipole3D calculation module n order to realise dynamlical simulations of magnét
systems)

Cet outil de simulation a été mis au point part8p&nek pendant sa these [1]. Le mouvement
simulé de notre systeme magnétique peut ensuite \@ualisé en dynamique grace a
l'interface graphique présentée sur la Figliis8.
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Figure 1-18 : interface graphique sous Matlab permettant d visualiser le comportement dynamique d'un
microswitch magnétique
(Graphic interface on Matlab in order to visualisethe mechanical behaviour of a magnetic system)
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Figure 1-19 : simulation du comportement mécanique du miaswitch RAIMI lors d'une commutation
(Simulation of the mechanical behaviour of the RAIM microsystem during a switch)

La Figurel1-19 montre le comportement mécanique d’'un micrmbwile type RAIMI. Une
force selon z tend a soulever I'aimant mobile Versaut et, de plus, il existe un couple selon
y qui concoure a ce que I'aimant mobile vienne aloeher les aimants fixes. C’est pourquoi,
il sera préférable, non seulement d’un point detegbnologique, mais aussi du point de vue
du comportement mécanique, de placer la spireidiamment au dessus de I'aimant mobile
en non plus en dessous, de sorte que celui-cpemité vers le bas ou il est piégé, plutét que
vers le haut, ou il peut s’échapper.

Voici par exemple la simulation d’'un microswitchngposé de 2 troncons et faisant un aller
retour sur 8um en envoyant des pulses de courat® 4 pendant 20 ps. On voit le
déplacement selon les 3 directions spatiales (Eiti20).

L’aimant commute en un peu plus de 30us. Le mouwnesedon y est tres faible, et la partie

mobile subit une force verticale d’abord vers ls flas conducteurs sont par-dessus I'aimant)
puis vers le haut en fin de commutation. Le mouvene® z a été saturé vers le bas pour
modéliser la présence du substrat. L’aimant mdbite sur le substrat pendant une partie
importante de son parcours.

Il est toutefois a regretter que pour les systecoasplexes tels que ceux dimensionnés pour
les actionneurs Nanomag, le temps de calcul deei¢rap long pour faire une simulation
numerique dynamique. On peut toutefois faire unienasion de la vitesse de commutation en
évaluant la masse de la partie mobile, la distaleceommutation et en interpolant de maniere
plus ou moins précise la force que subit I'aimanbite.
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Figure 1-20 : mouvement selon x, y et z (de haut en bagprésentant une double commutation d'un
microswitch magnétique
(Motion in x, y and z (from top to bottom) during a double switch of a magnetic microsystem)

Conclusion

Nous avons montré qu’il est possible a la fois draanter les forces de contact et de
diminuer sensiblement les courant de commutatiam pa microswitch magnétique de type
RAIMI. Bien que la configuration avec aimantatioarticale présente un grand intérét, elle
semble aujourd’hui plus risquée technologiquemenbus nous sommes donc d’abord
concentrés sur des dispositifs a aimantation hotége.

Les outils de simulation mis au point par J. Steggmendant sa these ont permis de réaliser
les simulations, soit statiques (force de contectirant de commutation), soit dynamiques
(mouvement de la partie mobile), et d’'implémentas géométries dans un optimiseur.

De ces simulations, on peut tirer les caractéustgsouhaitées des aimants. On cherche des
aimants ayant une forte rémanence soit dans le (pldoritaire, notamment pour le projet
Nanomag), soit hors du plan : plus la rémanencetlesie, plus on accroit a la fois les
interactions aimant-aimant (et donc les forces aigact) et les forces d’interaction aimant-
conducteur (ce qui permet, a force de contact eotst de diminuer les courants de
commutation).

On cherche ensuite a ce que les aimants ne serdéggant pas. lls sont soumis a leur propre
champ démagnétisant ainsi qu’a des champs crédspaobines d’actionnement. Si on se
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fixe comme critére que les courants d’actionnenmentoivent pas dépasser 1A, le champ
créé par les bobines ne dépasse pas 0.1 T, malsatap démagnétisant peut atteindre la
valeur du champ rémanent dans le cas le plus deéflaleo (aimant trés plat aimanté selon
I'épaisseur). Il faut donc que laimant ait une mpdté supérieure a son aimantation
rémanente plus le champ créé par les conductegk (¢t oM, + 0.1 T). De plus, il est
souhaitable que le cycle d’hystérésis du matériamgmétique soit le plus rectangulaire
possible, de sorte que I'aimantation diminue lemagossible lorsque I'aimant est soumis a
un champ magnétique.

Enfin, I'aimant doit étre trés anisotrope pour pas s'aimanter dans une direction
orthogonale lorsque soumis a des champs magnétgéés par les pulses de courant.
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Chapitre 2 : Dépdt et étude de couches magnétiques  dures

Résumé

Dans ce chapitre, nous chercherons quels maténmagnétiques durs peuvent remplacer le
CoPt utilisé jusqu’a présent dans nos MEMS magunéficet le moyen de les déposer en
films. Le choix se portera sur le dép6t de NdFeBraCo par pulvérisation cathodique triode.

Nous étudierons l'influence des différents paraggette dépot et de traitement post-dépdt sur
les propriétés magnétiques, cristallographiquesietostructurales de nos couches. Ceci nous
permettra de définir quels matériaux et quels @®a@nviennent pour NOs mMicrosystemes
magnétiques.

Summary

In this chapter, we explore which hard magneticamalls can replace the CoPt that has been
used in our magnetic MEMS until now. We choosedgigputtering for the preparation of
NdFeB and SmCo films.

We will study the influence of deposition paramstand post deposition treatments on the

magnetic, crystallographic and microstructural grtips of our films. This will enable us to
define which materials and processes are the maabg for our magnetic microsystems.
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Introduction

Le LETI a réalisé la performance peu commune djrééun matériau magnétique dur dans
des microsystemes [1]. Les propriétés du CoPtPtrétiEposé ont été optimisées par D.
Gamet dans sa these [2] et, si ce matériau présantertain nombre d’avantages (vitesse de
dépb6t élevée, pas de recuit nécessaire, méthodalégét adaptée aux process de
microtechnologies), ses propriétés magnétiqueblc:§0.3 T, wM=0.4 T) se sont révélées
insuffisantes pour notre application.

Dans les microsystemes que nous voulons réaliser,aimantation rémanente supérieure
permettrait a la fois d’augmenter les forces detamin et donc d’améliorer la qualité du
contact dans I'état passant, mais aussi d'augméatéorce d’interaction entre aimant et
conducteurs.

D’autre part, la coercivité du CoPtP s’est révédaffisante pour le microswitch RAIMI et il
semblerait que les pulses de courant utilisés oeommutation désaimantent les aimants.
Nous chercherons donc a remplacer ce matériau pamatériau a forte aimantation
rémanente et avec une coercivité et une rectangulssez grande, ceci dans le but ne pas
avoir de variation sensible d’aimantation due aoxrants de commutation et aux champs
démagnétisants, méme dans le cas de rapports e fitéfavorables. Etant donné que nous
avons dessiné des géométries nécessitant des afimastdans le plan et hors du plan, nous
rechercherons des matériaux adaptés a ces 2 c@tians.

| Matériaux magnétiques durs

Le Tableau2-1 résume les propriétés magnétiques intrinsegessprincipaux matériaux
magneétiques durs.

Tableau 2-1 : propriétés magnétiques intrinséques des primgaux matériaux magnétiques durs :
température de Curie (Tc), énergie d’anisotropie mgnétocristalline (Ku), polarisation a saturation
(Js=poMs), champ d’anisotropie (H,), produit énergétique maximum théorique (BHha) [3]

(Intrinsic magnetic properties of the main hard magetic materials: Curie temperature (Tc),
magnetocristalline anisotropy energy (Ku), saturatbn polarisation (Js=Ms), anisotropy field (Ha),
theoretical maximum energetic product (BHnay) [3])

Material Tc(K) Ku Js(T) HoHA(T) | BHihmax
(10° J/m?) (kJ/m?)
Nd-Fe4B 585 4.6 1.60 7.3 512
SmaCoyr 1173 3.5 1.25 7 326
SmyCor 693 6.3 0.8 20 127
SmCos 1000 11-20 1.14 24-44 258
L1 FePt 750 6.6-10 143 11.6 407
L1g CoPt 840 4.9 1.00 12.3 199
L1y FePd 760 0.7-2.4 1.38 3.3 379
Hex. CosPt |1100 0.8-2 1.38 3.6 378
BaO-B[Fe,03] |450 0.3 05 12 50
Co 1117 0.45 1.79 0.6 *
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Deux familles de matériaux magnétiques durs serhiééressantes: les alliages terres rares
— métaux de transition (MNBe 4B et SmCo) et les phasesgllypiquement CoPt et FePt, avec
une composition autour de 50 % atomique de Pt.ften €’apres le TableaB-1, ils ont des
aimantations a saturation et/ou des champs d’aofsetéleves, ce qui permet d’envisager
respectivement des aimantations rémanentes ebdes\gtes élevees.

I.1 Composé Nd ,Fe,B

Le composé NgFesB a une maille quadratique, représentée sur lar&@pld [4]. La maille
élémentaire contient 68 atomes et a pour symégrigrdupe P4mmm. Cette structure est la
méme pour tous les composés du typleeRB, ou R représente une terre rare ou I'yttrium.

o '
- M‘J-—-\] %"— x""'
—0—— M Ng S Nd g

| — a . i~ WL/

@Fec(FeeFej,(BFej,™Fek) wFeky ©Ba

Figure 2-1 : maille cristallographique du composé Nge; B [4]
(Crystallographic unit cell of Nd,Fe4,B compound [4])

Le Nd.Fe 4B est ferromagnétique, I'axe de facile aimantagshl’axe ¢ pour une température
supérieure a 135 K et on bascule a un cbne deefaifhantation en dessous de cette
température, dite température de réorientatiorptie Bour d’autres terres rares, les composés
sont soit ferromagnétiques (moments magnétiquestatess rares orientés dans la méme
direction que ceux du Fe) pour les terres raregrésy (Y, La, Ce, Pr, Nd, Sm), soit
ferrimagnétiques (moments magnétiques des terres aaientés dans la direction opposée a
ceux du Fe, d’ou une aimantation globale réduite)rpes terres rares lourdes (Gd, Tb, Dy,
Ho, Er, Tm, Lu). A part pour R=Sm, Er, Tm, pourdasls on a un plan de facile aimantation
perpendiculaire a l'axe c, les composég-dB présentent toujours un axe de facile

aimantation selon 'axe ¢ a température ambiarjte [4
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Parmi tous les composésHe 4B, le NdFe 4B est le plus intéressant puisqu’il a la plus forte
aimantation a température ambiante. Néanmoingjbatisution partielle de Nd par d’autres
terres rares peut étre envisagée : en ajoutantychuiu Tb, on peut augmenter I'anisotropie
magnétocristalline et donc la coercivité, mais aih décroitre I'aimantation. Pour diminuer la
température de réorientation de spin, on peut subsdu Pr au Nd, car le fie;4,B n'a pas
de réorientation de spin, et cela sans diminuesiskEment I'aimantation.

Des aimants massifs trées performants peuvent étiesés avec des alliages NdFeB et le
produit énergétique record est 474 KI[B1, ce qui est trés proche de la valeur maximale
théorique, qui est de 512 kJ/fa].

[.2 Composés SmCo

Il existe plusieurs structures voisines de type R@wec R une terre rare. La structure de
base est la structure R§&aont la maille cristalline hexagonale est repmése Figure2-2.
Cette structure est de type Ca@tia une symétrie P6/mmm. [6]

() maTow
S
&) cooRTM ATOM

I=23

Z=1/2
£=1/3
LZ=1]8
l Z=0
{A] ACag STRUCTURE ({14} Hz"‘m” STRUCTURE
[Caug THRE) HEXAGONAL MEDIFICATION AHOMBOHEDRAL MODIFICATION
IThyMiy TYPE) [ThgZmy g TYPEL

Figure 2-2 : mailles cristallographiques des composés Sm&et SmyCoy; [6]
(Crystallographic unit cells of SmCg and SmCo,; compounds [6])

Les composés RGaont ferromagnétiques pour les terres rares legéfela, Ce, Pr, Nd,
Sm) et ferrimagnétiques pour les terres rares &su(@d, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Lu). Les
composeées présentant les plus grandes valeursatfitation sont PrGp NdCag et SmCe,
avec respectivementoMs=1.2, 1.22 et 1.14 T [7]. Le Smgast le composé le plus
couramment utilisé, car il posséde une tres grangsotropie magnéto-cristallinedfti, entre
24 et 44 T a 300 K [3][6][7][8]), alors que NdE€a une trés faible anisotropie magnéto-
cristalline. Le Pr peut étre utilisé en substitntipartielle du Sm dans les aimants SgCo
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néanmoins le PrGoqui a une anisotropie lui aussi trés élevégiferl7 T), est peu utilisé
dans la pratique en raison de I'apparition fréqeiatd précipités B€o;9 ou PpCoy7, phases
qui, du fait de leur faible anisotropie, dégradentement la coercivité [7].

Il existe d’autres structures reliées a la stricRE€@. La structure dite RGode type ThCy
se déduit de la structure Calpar substitution aléatoire de Sm par des paireSaé« Co
dumbbells ») orientées dans la direction de I'axtardis que les structures@,7, de type
ThyoNipz ou ThZng7, sont des superstructures qui se déduisent dérdatlge CaCu par
substitution ordonnée de Sm par les paires de @ome cela est représenté sur la Figiiee
La phase RCpest métastable, tandis que les phasgSoRR sont stables, la structure
hexagonale (TiNii;) a haute température et la structure rhomboédr{dbgzn,7;) a basse
température [6].

Les phases 0,7 sont aussi utilisées dans les aimants SmCo. k&, eétte phase a une

aimantation a saturation plus élevée que le Sn@&@anmoins, son anisotropie est
sensiblement inférieure a celle de la phase 1HAx7 T).

Dans les aimants SmCo, plusieurs substitutions greuétre faites. Le Sm peut étre

partiellement remplacé par du Pr, ou aussi duscimietall » (mélange de différentes terres
rares), ce qui réduit les performances magnétigmess aussi le colt. Du Fe peut étre
substitué au Co afin d’augmenter I'aimantation fursdion et de réduire le colt. Cette

substitution se pratique dans les aimants de type & non 1-5. La phase Smkeexiste pas

et le Fe est peu soluble dans le Sg@andis qu'une phase SRe; de type ThZn;; existe et

le Fe peut se substituer au Co dans la structdigrBomboédrique jusqu’a 100 % [6].

Par ailleurs, par rapport au NdFeB, les aimants &6t la particularité d’avoir des
températures de Curie élevées (1000 K pour le Smd3 K pour le SaCo,7 contre 585 K
pour le N@Fe; 4B [3]) ce qui le rend particulierement intéressamtir les applications a haute
température.

I.3 Composé FePt

Le FePt et le CoPt existent sous 2 formes: la éowhdsordonnée, douce, de structure
cristallographique cubique face centrée (type & une phase ordonnée, durgHp=11.6 T
[3]), de structure cristallographique tétragonalesfcentrée (type blL(Figure2-3).

or & &
- Llofypj.a % ¢

Figure 2-3 : représentation de la phase FePt désordonnéd;( cubique face centrée) et de la phase
ordonnée (L1, tétragonale face centrée)

(Crystallographic unit cells of ordered (A, face centered cubic) and disordered (Lgl face centered
tetragonal) FePt compound)

Contrairement aux alliages contenant des terressrare composé est peu oxydable, peu
sensible a la corrosion et biocompatible. Il egtecwlant peu utilisé dans les aimants massifs
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en raison de son codt prohibitif (50 % atomiquePde Cependant, son utilisation peut étre
envisagée dans les MEMS ou les quantités requisggsaucoup moins importantes.

l.4 Aimants massifs, propriétés extrinseques

Si le champ d’anisotropie est une donnée intringédels matériaux magnétiques durs, la
coercivité est une donnée extrinseque. Elle egouos inférieure au champ d’anisotropie et
dépend de la microstructure.

Le processus de renversement d’aimantation dangiheants peut étre contrdlé soit par
nucléation (création et expansion de domaines @aiation opposée) soit par piégeage de
paroi (les parois de domaines sont bloquées padéiaits jusqu’a un certain champ). La
courbe de premiere aimantation peut nous informetesprocessus présent dans les aimants
[7]. Dans un aimant ou le processus est contraldapaucléation, on a une courbe de type A,
et pour un processus controlé par piégeage, ore &zaurbe de type B (Figuie4). Il arrive
parfois qu’on ait un mélange des 2 types de reeveest d’aimantation.

TYPE _
TYPE A 8 B-H B
B-H /
i \
Ny 7 Hm
«——Hm : 5 o
! .
] r
! H
YA Lp—" i T
P70/ [0 10k 50kOe 0 10k 50 kOe

Figure 2-4 : schémas représentatifs de courbes d'aimantati dans le cas d'un processus contrélé par la
nucléation (type A) ou par le piégeage (type B) [7]

(Schemes of magnetic hysteresis loops for nucleati@ontrolled (type A) or pinning controlled (type B)
magnetisation reversal processes [7])

Les aimants NdFeB frittés de méme que les aimam€d sont de bons exemples de
matériaux magnétiques durs dont le reversemenmndiatiation est contrdlé par nucléation. A
l'inverse, les aimants de type 80wm;; sont gouvernés par le piégeage. Etant donnébefai
anisotropie de la phase 2-17, pour obtenir degartercivités, une microstructure particuliere
est requise : il faut développer un structure taile avec, a l'intérieur des grains, des cellules
de SmCoy7 entourées de Smgd.e retournement d’aimantation suit alors un mésaa de
piégeage des parois magnétiques au niveau de sa gra. [7]

D’autre part, l'introduction de Cu dans les aimaSteCg génere vraisemblablement des
petits précipités durcissants qui piégent les gd@ji
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Il Dépobts de matériaux magnétiques durs en couches — Etat de l'art

[I.1 Techniques de dépot

Intéressons nous a présent au moyen d’intégremie@®-aimants dans des MEMS. Nous
souhaitons, pour notre étude, obtenir des coucpaisses (>1 um), déposées en un temps
raisonnable (<1 h pour 5 um, par exemple) et sarsdéstrats compatibles avec les process
de micro-électronique (typiquement des wafers d#eSiO0 mm).

Il existe 2 voies principales : dép6t par voie daime (électrodéposition) ou dépobt par voie
physique (dépbt par plasma ou par pulvérisatiosr)as

L’électrodéposition des terres rares présente dadgs difficultés, d'une part a cause d’'un
potentiel de réduction tres négatif des terressrat@utre part parce que ces métaux sont trés
facilement oxydables et nécessiteraient un bairecti®déposition non aqueux. Nous
n’envisagerons donc pas cette méthode pour le dialfinge contenant des terres rares. En
revanche, des composés FePt ou CoPt ont été frégemnélectrodéposés et des résultats
prometteurs ont été obtenus, mais les propriétémétigues (coercivités, remanence, produit
énergeétique) reste tres en dessous de ce qui pewdk#enu avec les alliages a base de terres
rares [10].

Des couches de NdFeB ou SmCo ont été obtenuesupaaripation, RF ou DC, diode ou
triode, magnétron... La plupart de ces méthodes nagitent pas des vitesses de dépbt de
plus de 0.5 nm/s, or avec une telle vitesse, ceadopresque 3 heures pour déposer une
couche de 5 um, ce qui est trés long pour un psogas I'on veut industriel. Il devient
inenvisageable de déposer des couches trés épgisspsa 100 um) avec de tels procédés.
Parmi les travaux recenseés dans la littératurejtéagv [11] (du MISA, Moscow Institute of
Steels and Alloys) a realisé des dépodts par puslatoin cathodique triode qui permet des
vitesses de dépdt entre 5.5 et 11 nm/s (Voir schéigare 2-13). Plus récemment, Uehara
[12] signale une vitesse de dépb6t de 3 nm/s parepshtion magnétron, tandis que Liu [13]
indique un taux de dép6t de 2.2 nm/s par une cordtgpn particuliere de pulvérisation RF,
dite pulvérisation tridimensionnelle.

D’autre part, les vitesses de dép6t par ablatisarlaont en général trés lentes, néanmoins,
Nakano a mis au point une méthode qui permet desttas élevés, jusqu’a 20 nm/s [14],
mais la surface de dépét est tres petite (1 crmdjmanication privée).

La taille des substrats est rarement spécifiée laliterature. Le dépot et ’'homogénéité du
dépbt dépendent du dimensionnement des systemad\disation, néanmoins nous savons
gue le bati de pulvérisation cathodique triodegtes celui utilisé au MISA permet, en plus de
vitesses de dépbt élevées, de déposer sur de grandaces (plusieurs cm2, communication
privée, Kornilov, MISA).

[1.2 Etat de I'art : couche de NdFeB

De nombreuses équipes ont déja travaillé sur ledtdée couches magnétiques dures,
cependant peu de chercheurs ont pu obtenir etegtutis couches de plus de 1 um
d’épaisseur. Nous chercherons, quant a nous aiobEscouches d'épaisseur supérieure a 1
pum de maniere a pouvoir les fonctionnaliser dans me&rosystémes. Parmi les travaux
effectués précédemment, notons qu'au début deeart® Kapitanov et al [11] ont été les
pionniers dans le dép6t de couches épaisses deBNukiges performances ; cependant les
technologies microsystémes n’étaient pas prétesta époque pour pouvoir les utiliser. Nous
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allons maintenant présenter les travaux publiédesdép6t de couches magnétiques dures en
relevant les substrats utilisés, les empilemems, donditions de dépodt et les traitements
thermiques et nous identifierons leurs effets sargropriétés des couches de ces différents
éléments.

Les substrats couramment utilisés dans les étugeggentes sont principalement le Si, des
céramiques telles qu’ADs; ou MgO, du verre ou des feuilles métalliques (fla). Pour notre
part, le choix du Si nous est imposé par la corpiadi avec les technologies microsystemes.
Il est alors nécessaire de mettre une couche taraptra le Si et le NdFeB, pour éviter la
diffusion de Si dans la couche magnétique et lan&vion, par exemple, de composés
amagnétiques Fe-Si [15]. Les sous couches couratruibeées sont le Ta, le Mo ou le W.
D’autres sous couches ont été testées ; en péaticlibng [16] a testé des sous couches telles
que Cr, Ti, Nb, V. Bien qu’une diffusion éventuetiest pas mise en évidence par ce papier,
des coercivités réeduites sont obtenues pour des souches Cr et V et des problemes
d’adhérence sont signalés pour les sous couchdddCet V, selon I'épaisseur des couches et
le recuit. Kim [17] a utilisé des sous couches Tiadu Si et présente des vues MEB de la
section, et aussi bien l'interface entre le TaedtltiFeB que celle entre le Ta et le Si semblent
tres nettes (Figur2-5). Quant a Hanneman [18], il a procédé a laigédbdn de profils en
composition par SIMS (Secondary lon Mass Spectmgca@e qui lui a permis de mettre en
evidence le fait que le Ta constitue un bonne &arile diffusion entre le NdFeB et le;B4,
mais que ce n'est pas le cas du Cr. Le chrome, lf@hisninium et I'oxygéne du substrat
diffusent dans le film de NdFeB (Figu2eb).

Par défaut, nous utiliserons donc des sous couwshds entre le Si et nos couches de NdFeB.
Par ailleurs, une couche de protection est négesgaur éviter I'oxydation de la couche de
NdFeB, ce qui entraine une chute de la coercivi®d. [Comme couche de protection nous
prendrons aussi le Ta.

Figure 2-5 : vue MEB en coupe d'un empilement Si/Ta/NdFeBA déposé a 700°C [17]
(SEM cross section view of Si/Ta/NdFeB/Ta film demited at 700°C [17])
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Figure 2-6 : profils de concentration obtenus par SIMS ddilms d'architecture Cr/NdFeB/Cr/Al ,03 (a) et
Cr/INdFeB/Ta/Al 03 (b) [18]
(SIMS concentration profiles of Cr/NdFeB/Cr/Al,O3 (a) et Cr/NdFeB/Ta/AlLO; (b) films [18])
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Les traitements thermiques appliqués aux couchdsdfi®B sont de 2 natures différentes :
soit les couches sont déposées sur un substraipgitature élevée, soit elles sont déposées
sur un substrat a une température quelconque £sphissent un recuit ad hoc.

Kapitanov [11] a ainsi montré que les couches dé&gma plus de 500°C sont coercitives, et a
partir de 550°C, un recuit post dépdt n'augmente lpacoercivité. La coercivité chute pour
des dépbts a plus de 600°C. Les couches déposémsna de 500°C ne sont coercitives
gu’apres recuit. Les couches cristallisées pendépét ont une texture magnétique hors du
plan (ML>>M/) et les couches déposées a plus basse tempéeaita®uites sont isotropes
dans le cas d'une température de dépdt de 100UBwetioppent une texture hors du plan
lorsque la température de dép6t augmente (Fgue Par ailleurs, Kapitanov montre que les
couches déposées entre 400°C et 500°C et recuitesumme texture magnétique et
cristallographique plus prononcées que celles ddgsosntre 500°C et 600°C ; en outre, elles
présentent de plus fortes coercivités.

Nakano [14], quant a lui, dépose des couches plr Rir des substrats Ta non chauffés et
pratigue un recuit apres dépot (650-750°C). Seshmsiprésentent une texture isotrope, et,
bien que sa technique de dépdt soit attractiveaesom des vitesses de dépot importantes,
'absence de texture et donc I'impossibilité d’avdé fortes aimantations et de forts produits
énergétiques dans une direction donnée est un aldsge.

Dans le cas ou un recuit est requis, quelles sartrditements thermiques ad hoc ?

Des mesures de dilatométrie sont rapportées paitafay [11] et mettent en évidence une
anomalie vers 580°C, qu'ils attribuent a la tempéeade cristallisation de sa couche (Figure
2-8) ; une température de recuit supérieure a dettgpérature de cristallisation est donc
requise. Serrona [20] a recherché la températurerigiallisation de ses couches par pas de
50K et voit par XRD des pics de bk 4B a partir de 550°C, ce qui est aussi la tempésaiur
partir de laguelle ses couches deviennent coegsitiDans un autre article, Serrona [21] teste
'influence de la montée en température pour desit® a 650°C pendant 30 minutes. S'il
trouve des coercivités tres similaires, la vitedsemontée en température semble avoir un
effet sur 'aimantation a saturation, qu’il attrda la microstructure, ce qui est assez étonnant
étant donné que l'aimantation a saturation estngisiement une donnée intrinseque.

Figure 2-7 : courbe d'hystérésis dans et hors du plan dedlrhs de NdFeB déposés a des températures
inférieures a 420°C et recuits a 700°C pendant 30im[11]

(In plane and out of plane hysteresis loops of NdBefilms deposited at temperatures lower than 420°C
and annealed at 700°C for 30 min [11])
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Figure 2-8 : dilatation thermique d'un film de NdFeB dépog a 420°C [11]
(Thermal dilatation of a NdFeB film deposited at 42°C [11])

[1.3 Etat de I'art : couches de SmCo

Des couches de SmCo ont dé€ja été réalisées pamaereux auteurs, par différents types de
pulvérisation plasma ou par PLD. A noter que de trémbreux travaux ont été publiés par
F.J. Cadieu et collaborateurs, du Queens Colle@HJiNY.

Les substrats utilisés sont I'Ab;, le verre ou le Si. Le MgO a aussi été utilisé fpalterton

[22] afin de réaliser des dépbts épitaxiés. Le ptusvent, les couches de SmCo sont déposées
telles quelles sur des substrats@l [23][24], mais une sous couche est utilisées pesir
autres substrats. Une sous couche de W a étééatipar Fullerton [25], choisie parce
gu’'immiscible avec les terres rares, et le W lunpet de déposer du SmCo épitaxié avec une
texture 110. Takei [26], quant & lui, a testé luehce de la nature et de I'épaisseur de
nombreuses sous couches : Cr, Mo, W, W/Cr, Al, dées sur du verre. Dans le cas ou du W
est présent, les diagrammes de diffraction momtrprésence de Y. Le W semble donc
s’oxyder. Il n'observe quasiment aucune influenedadsous couche sur la rectangularité des
cycles d’hystérésis. Les meilleures coercivitéseoldes le sont avec des sous couches Cr et
Mo d’épaisseur supérieure a 50 nm. Toutefois lesabatés observées ne dépassent pas la
valeur assez basse de 0.4 T. Sayama [27] a ails® & Cu comme sous couche. Il observe
une diffusion du Cu dans le SmCo, mais celle-ci le8héfique pour les propriétés
magnétiques. Takahashi [28] a testé I'influencestrss couches Cu et Pt. Dans les 2 cas, la
sous-couche diffuse dans le SmCo, mais si I'aj@Cd a une influence bénéfique sur les
propriétés magnétigues, ce n'est pas le cas du Pt.

Dans le cas ou le Si est utilisé comme substrasolss couche la plus utilisée est le Cr
[29][30][31][32]. Zhang [34] a comparé les résudtabtenus pour une couche de SmCo avec
ou sans sous-couche de Cr entre la couche magaddiqe substrat Si. | constate que les
propriétés magnétiques sans couche de Cr sondégadées, avec la présence d’'une phase
douce. Par analyse XRD, il identifie la préesenc&ngOs, qu'il attribue a la réaction entre le
Sm et la surface thermiqguement oxydée du subgtrate d’absence de sous couche (Figure
2-10).
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Figure 2-9 : profil en concentration réalisé par EDX dansun MET d'un empilement d'architecture

Al,O4/Cr/SmCo/Cr déposé par PLD a 430°C [33]
(EDX concentration profiles of ALO/Cr/SmCo/Cr film deposited with PLD at 430°C [33])
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Figure 2-10 : courbe d'hystérésis de films de SmCo dépossig Si et recuits a 750°C pendant 30s avec (a)
ou sans (b) sous-couche de Cr [34]
(Hysteresis loops of SmCo films deposited on Si arahnealed at 750°C for 30s with (a) or whitout (biCr
underlayer [34])

Les couches de SmCo ont été déposées a diffétentgeratures et éventuellement recuites.
Les températures de cristallisation pendant démdt @ssez basses. Ainsi, Cadieu [35][36] a
réussi a obtenir des couches cristallisées et itiwesc par des dépdts a 400°C par
pulvérisation plasma ou 375°C par PLD, Hegde [34éposé des couches a 350°C qui
montrent de bonnes propriétés magnétiques et eddiyama [27] obtient des couches
coercitives a partir d'une température de dép@5¥C, I'optimum de coercivité étant atteint
vers 300 ou 350°C selon la méthode de dépébt.

Les couches non cristallisées pendant le dép6treenites. Pina [31] obtient de tres fortes
coercivités apres recuit & 550°C pendant 30 min,Zleang [34] a testé différentes
températures de recuit pour des recuits « Flash 80ds (Tecuit Optimal de 750°C) ou des
recuits plus longs, de 30 min d.,i:optimal de 625°C).

En général, les couches cristallisées pendant [@tdént des textures dans le plan
[23][24][37][39] (Figure2-11) et celles déposées a froid puis recuitedesattextures plutot
isotropes [31][29][34]. Néanmoins, l'utilisation d®us couche de Cu montre que celle-ci
promeut une texture hors du plan (épaisseur deshesude SmCo inférieures a 50 nm)
[27][28] (Figure 2-12). Sayama a montré que lintroduction de Cusdballiage SmCo
pulvérisé a aussi cet effet [38] et donc il attebbe développement de la texture hors du plan
au Cu présent dans la couche et non a des accergardmetres de maille entre la couche
magneétique et une sous-couche de Cu.
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Figure 2-11 : courbes d'hystérésis d'un film de SmGodéposé a 400°C [39]
(Hysteresis loops of a SmGdfilm deposited at 400°C [39])
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Figure 2-12 : Courbes d’un film de SmCg déposé sur une sous-couche Cu [28]
(Hysteresis loops of SmCgfilm deposited on a Cu underlayer [28])

Si la majorité des travaux a porté jusqu’a présemtdes films minces (<100 nm), Cadieu
[35], notamment a réaliser des couches de plusmain®ns d’épaisseur. Budde [29] a aussi
entrepris le dépbt de couches épaisses de SmCaquguss0 pm) et étudie sa
fonctionnalisation dans des microsystemes. Towefmur des questions d’adhérence, il ne
dépose ses couches que sur des substrats@nadAl en verre, et non en Si.

Conclusion

Etant donné les travaux précédemment réaliséspibkerait que la méthode de dép6bt la plus
adaptée a notre cahier des charges (dépbts rapidesr de grandes surfaces) soit la
pulvérisation cathodique triode. Suivant la confagion de nos micro-systemes, nous
voudrions obtenir des aimantations dans le plahas du plan. Pour les aimantations hors
du plan, le NdFeB semble un choix tout indiquépetir une aimantation dans le plan, le
SmCo mais aussi le NdFeB isotrope semblent dex dhtéressants. Le FePt n'a pas été
considéré en détail car, pour l'instant il n’esit fanention nulle part de la possibilité de
développer de fortes textures hors épitaxie. Ds, e matériau fait I'objet d’'une étude par C.

Ndao dans le méme groupe de recherche.
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[Il Techniques de dépdt et de caractérisation

Pour déposer nos couches magnétiques, nous avbse lat pulvérisation cathodique triode,
dont un schéma est représenté Fid#e3. On fait passer un fort courant dans un filainoe
tungstene, qui chauffe et émet des électrons. Wondeaest polarisée de maniere a attirer les
électrons produits par le filament, et ces derni@mgsent un gaz d’argon a leur passage. Il se
forme ainsi un plasma d’Ar. Un champ magnétiquetiear est produit par des aimants
permanents. Il a pour effet d’augmenter la longuéurparcours des électrons entre le
filament et 'anode, ce qui augmente le taux d'$ation, et de confiner le plasma. Enfin, un
potentiel continu est appliqué a une cible faitendmatériau conducteur. Les ions Ar sont
attirés par cette cible et I'abrase lorsqu’ils spnbjetés dessus. Les atomes de la cible
arrachés par les ions viennent ensuite se condsnsdes parois, et en particulier sur le
substrat.

«— Aimant

Anode

Substrat Cible

Plasma T\ ST777

Filament

Aimant

Figure 2-13 : schéma de principe de la pulvérisation trioel
(Principle of triode sputtering)

Dans le bati de déposition utilisé, 4 cibles petv&re présentes en méme temps et sont
montées sur un porte-cible rotatif. Les cibles fak10 cm2 maximum, taille par défaut.
Elles ont été réalisées par fusion des différerdtanx (pureté 3N) dans un four a induction
sous atmosphere d’Ar et coulées dans un moule en Cu

Les principaux parametres de dépoét sont la distantte le substrat et la cible (variable de 10
a 6 cm), la composition et la taille de la cibketénsion appliquée a la cible et la température
du substrat.

Les couches ont été déposées soit pleine plagiiea s@vers un masque. Le substrat peut
étre asservi a une température donnée ou ne gash@tnffé par le four pendant le dép6t ; on
parle alors de dép6t a froid, bien que la tempéeatigleve au fur et & mesure et peut dépasser
200°C.

Les recuits éventuels ont été réalisés sous vidensaire (1§ & 10° mbar), soit pleine
plaque dans le bati de dép6bt, soit en morceau atanv¥x4 mmz2 dans un four RTA (Rapid
Thermal Annealing). Dans ce four, les échantillsnat placés entre 2 barrettes chauffantes
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en céramique, qui permettent, au besoin, d’avarvesses de montée en température trés
élevées (par exemple de 30°C a 750°C en envirom)}l m

Les substrats Si 100 mm utilisés par défaut somtdiues dont I'orientation est repérée par
un méplat. Ce méplat est toujours placé vers lgpbadant le dépot.

Le dispositif de pulvérisation triode a donc powamtage de déposer des films avec une
vitesse de pulvérisation rapide et sur de grandefaces. Néanmoins I’homogénéité en
épaisseur, en température du substrat et en cotgpo@ioir plus loin) n’est pas parfaite. La
distribution des épaisseurs avait déja été caiaé®par F. May pendant son stage et elle est
représentée sur la Figu&14. On constate que cette distribution n’est gaistrée, mais
décalée vers le méplat. On peut en effet noter peledant un dép6t, la zone d’attaque du
plasma sur la cible est aussi décalée vers |ePmas.améliorer ’homogénéité en épaisseur du
dépdt, il conviendrait de modifier la configuratiate la machine de dépdét (position de
'anode, champ magnétique...) et/ou de faire toulmsubstrat pendant le dépot.
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Figure 2-14 : distribution en épaisseur d'un dépét de NdFR
(Thickness distribution of NdFeB)

Une partie des observations et des caractérisatioé® réalisée en collaboration avec le
groupe d’O. Gutfleisch de I'lFW a Dresdes.

Nous avons étudié différentes propriétés de nosarditlons grace aux instruments et
techniques suivantes.

Les propriétés cristallographiques ont été étudi@ediffraction des rayons X, soit dans une
configuration6-20, avec un diffractomeétre Philips utilisant la r&e du Co £=1.79026 A),
soit dans une configuration 3 axes permettant diiseg des figures de pole. Cet instrument
est un diffractométre Philips utilisant la raie §u Cu {=1.5406 A).

Les propriétés magnétiques ont été mesurées au Waiating Sample Magnetometer) ou
éventuellement par magnétometre a extraction. Béut tous nos échantillons ont été
mesurés a une température de 300 K. La sensithilitéSM Oxford utilisé est de Toemu et
son champ maximum est de 8 T. Etant donné queolashes sont trés fines par rapport a la
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surface des échantillons mesurés, le coefficienttdenp démagnétisant sera pris égal a 1
pour une mesure hors du plan et a 0 dans le plan.

Les microstructures ont été observées par micriscdpectronique a balayage. Le
microscope utilisé possede un canon a émissionhdeng et est équipé d'un détecteur
d’électrons secondaires ainsi qu'un détecteur difdes rétro-diffusés (QBSD) (Institut Néel
et IFW). Les mesures de composition ont été résdiggar EDX sur un autre microscope
électronique.

La calibration en épaisseur a été faite par mesugrofilometre et/ou MEB.

IV Films de NdFeB

V.1 Généralités

Par défaut, des couches de 5 um de NdFeB ont ptséés entre 2 couches de Ta de 100 nm
sur des substrats de Si de 100 mm de diametre.

La composition de la cible est NdFe,Bss et a été choisie d’aprés les travaux de
Kapitanov [11]. Par défaut, nous avons utilisé giide de 10x10 cm?, la distance cible-
substrat est de 7.5 cm et la tension de la cililéx@e a 900 V. Pour ces conditions de dépb6t,
la vitesse de dépbt est d’environ 4.5 nm/s, sojtdéh.

V.2 Influence de la distance cible-substrat

Nous avons déposé 3 couches de NdFeB a traversasquen (réseau de trous de 4mm de
diameétre) a 3 distances cible-substrat différen®&s7.5 et 10 cm. Nous avons mesuré les
épaisseurs par profilomeétre, la composition par EXes propriétés magnétiques au centre
du substrat par magnétometre a extraction. Ledtaésen terme de calibration de la vitesse
de dépdbt, rapport atomique Fe/Nd et la coerciyprésrecuit pleine plaque a 750° pendant 10
min sont regroupés dans le Tabl&ag.

Le taux de dépbt est exprimé en nm/C. On déduttetie calibration la vitesse de dépbt en
nm/s en mesurant le courant dans la cible (quiéssprte le nombre d’ions Ar frappant la

cible) et en multipliant ce courant par le tauxnem'C. Le courant est en général autour de 1.2
A.

Tableau 2-2 : taux de dépdt, composition et coercivité deoaches de NdFeB déposées a froid a travers
masque et recuites a 750°C pendant 10 min pour déffentes distances entre la cible et le substrat
(Deposition rate, composition and coercivities of 8FeB films deposited cold through a mask and
annealed at 750°C for 10 min as a function of targ¢o substrate distance)

Distance (cm) Taux de dépot (nm/C) Fe/Nd oHk (T)
6 4.64 6.1 0.9
7.5 3.76 5.9 1.5
10 2.43 5.8 1.5

On voit un appauvrissement en Nd au fur et a megueela distance se réduit ; cela semble
avoir une influence sur les propriétés magnétigues.coercivités sont assez similaires pour
les distances de 7.5 et 10 cm, mais il y a unesbasnsible de coercivité entre 7.5 et 6 cm.
D’autre part, le taux de dépdt augmente quand omapproche de la cible. La distance
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optimale pour avoir a la fois une vitesse de dép@iée et de bonnes propriétés magnétiques
semble étre 7.5 cm.

IV.3 Influence de la température de dépot

Des couches de NdFeB avec l'architecture suivaBie/ - Ta (100 nm) / NdFeB (5 um) / Ta
(100 nm), ont été déposées a différentes tempérmt(ily, < 500°C). Des courbes
d’hystérésis dans le plan (ip pour « in-plane >)as du plan (oop pour « out-of-plane ») ont
éte réalisées par VSM a 300K. Afin d’obtenir I'évation la plus fiable possible du volume
mesuré, la surface a été calculée en pesant I'éltbaret en supposant que le poids de la
couche est négligeable en comparaison du poidsudstrat (Si 525 pm d’épaisseur),
I'épaisseur du dépbt a été mesurée par MEB-FEG.

La Figure2-15 colonne gauche montre les courbes d’hystédésisiims aprés recuit in situ a

750°C pendant 10 min ; le champ magnétique deesyubrs du plan est corrigé du champ
démagnétisant avec un coefficient N=1. Nous obsengue les courbes d’aimantation hors
du plan deviennent de plus en plus rectangulaoesjlie T,, augmente et que les courbes
dans le plan sont de plus en plus aplaties.

La texture magnétique hors du plan s’améliore dondorsque la température de dépot
augmente jusqu’a 500°C.

La Figure2-16 résume les propriétés magnétiques extrinsegbenues. On voit que les
coercivités sont assez similaires et autour deTl.B’aimantation rémanente hors du plan
augmente et avec elle le produit énergétique, sagde les cycles d’hystérésis dans le plan
sont de plus en plus aplatis. Le produit énergétiguplus grand est obtenu pour le dépbt a
500°C et atteint 400 kJfince qui est & notre connaissance la plus grandanabtenue pour
des couches de NdFeB, et est proche du recorddesaimants massifs (474 k3)r5] ainsi
que du maximum théorique (512 k3)nid]. En comparaison, Linetsky [40] est parvenu &
faire des couches avec une rémanence de 1.35dMi est proche de notre valeur maximale,
mais de coercivité réduite {id. = 0.8 T).

Augmenter la température de dépot ne permet pagjaienter encore le produit énergétique.
Linetski [40] a en effet montré que, dans le caseke films de NdFeB, la texture n’est plus
tout a fait hors du plan pour les couches déposé&® 500 et 600°C, ce qui conduit a
diminuer la rémanence hors du plan. D’autre pagtcoercivités atteignables pour les dépbts
dans cette gamme de température sont inférieureless obtenues dans le cas de ses couches
déposées en dessous de 500°C, et les coercivitiendent tres basses pour des dépbts a plus
de 600°C, ce qui conduit aussi a faire diminuesg®ement les produits énergétiques. Dans
notre cas, nous verrons dans le paragraphe IV.8edehapitre que nos couches basculent
d’'une texture 001 (hors du plan) pour les dépo&D@°C a une texture 105 (& 15° de la
direction 001) pour les dépdbts a 550°C, ce qui adral une diminution de la rectangularité
des cycles hors du plan.

Enfin, on peut remarquer sur les courbes d’hysiem@esentées que les courbes de premiere

aimantation sont assez particulieres, avec d’albmel partie a forte susceptibilité puis un
palier et une partie a plus faible susceptibiliés courbes seront commentées ultérieurement.
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Figure 2-15 : cycles d’hystérésis et sections observées pHEB de films de NdFeB recuit a 750°C pendant
10 minutes en fonction de la température de dépdbt
(Hysteresis loops and SEM cross section images oflReB films deposited at dferent temperatures anc
annealed at 750°C for 10 min)
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Figure 2-16 : propriétés magnétiques (rémanence, coercigitet produit énergétique) de couches de 5 pm
de NdFeB déposées a différentes températures et uétes a 750°C pendant 10min

(Magnetic properties (remanence, coercivity and emgy product) of 5 pm thick NdFeB films deposited at
different temperatures and annealed at 750°C for 1nin)

La Figure2-17 montre les figures de pdle pour les raies @06, et 214. On constate que la
direction de I'axe de facile aimantation c (reprééepar la figure de péle de la raie 006) a une
distribution angulaire de plus en plus fine autdaerla verticale lorsque la température de
dépdt augmente. Ceci illustre 'amélioration dedature cristallographique, qui va de pair
avec I'amélioration de la texture magnétique. Ligsres de pble des raies 105 et 204, d’abord
étalées autour de l'origine lorsque la texture ltrglan est mal définie, forment des anneaux
de mieux en mieux définis et fins au fur et & mesjure la température de dépot augmente et
qgue la texture hors du plan s’affirme. Par aillelasFigure2-18 montre les diagrammes de
diffraction X d’'une couche déposée a froid et d’'wmeiche déposée a 400°C, toutes deux
recuites a 750°C pendant 10 min. Sur le premiggrdiame, de nombreux pics de la phase 2-
14-1 sont présents et s’ils n’ont pas les mémengites relatives que dans un diagramme de
poudre, des pics correspondant a des orientatioasvariées sont présents. A l'inverse, pour
le Z diagramme, seuls les pics 00l et quelques picsauespondent a des directions proches
de 00l sont visibles. On note aussi la présence gia trés large et intense entre 35 et 40°.
Cette « bosse » a aussi été observée par Kim [id déposé des couches de NdFeB sur du
Si avec une sous couche de Ta. Kim l'a attribué@ausauf quelle ne correspond pas a un
des pics du Ta tel que nous les trouvons dansléss de référence. Nous I'avons attribué a
la zone d'interdiffusion entre le Si et le Ta.

Enfin, la Figure2-15 a droite montre des vues en coupe des migobstes observées par
MEB-FEG. On peut y voir que jusqu’a des températute dépot de 450°C, les grains sont
equiaxiaux et leur dimension diminue avec la terajuée de dépot, tandis que I'échantillon
déposé a 500°C présente des grains colonnairésagarsent toute la couche.

La décroissance de la taille de grain (pouk ¥ 450°C) peut étre expliquée par la création de
sites de nucléation pendant le dép6t, la densitedesites augmentant avec la température de
dépbt. Par ailleurs, on peut faire I'hypothése gee sites de nucléation orientent les grains
auxquels ils donnent naissance. Plus la tempérakeirdépot est élevée, plus ces sites de
nucléation peuvent se former dans un état qui m&eireur énergie, cet état pouvant étre tel
gue l'orientation qui en résulte est orthogonalglam de dépot.

Pour une température de dépbt supérieure, on abseer structure colonnaire aprés recuit.
Avant recuit, les couches déposéessa ¥ 500°C sont déja cristallisées, et une structure
colonnaire peut étre devinée, mais elle n’est hisible qu'apres recuit.
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Figure 2-17 : figures de pole de couches de NdFeB de 5 déposées a différentes températures et recuites
a 750°C pendant 10 min

(Pole figures of 5 um thick NdFeB films depositedtalifferent temperatures and annealed at 750°C fofl0
min)
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Figure 2-18 : diagramme de diffraction de couche de NdFeBe 5 um déposées a froid et & 400°C et
recuites a 750°C pendant 10 min (IFW)

(X-ray diffraction patterns of 5 um thick NdFeB films deposited cold and at 400°C and annealed at 78D°
for 10 min (IFW))
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D’autre part, comme on peut le voir sur la vue MéEBne section d’'une couche obtenue par
clivage du substrat Si (Figu15), les grains equiaxiaux ont un aspect paréculils sont
spongieux et des trous facettés se forment au univkss joints de grain, ce qui peut
s’expliquer par 'augmentation de la densité duémati lors de la cristallisation. Des trous de
tailles plus petites (quelques 10 nm) ont déjaodgervés par Kornilov et al [11] et ont été
attribués a une ségrégation aux joints de graibAdecontenu dans les couches et provenant
de la pulvérisation. Des cavités de la taille ceéat aussi observables dans nos couches et
pourraient étre attribuées a cette ségrégation, déendant les plus grosses cavités occupent
vraisemblablement une proportion de I'espace tngpoirtante pour y étre rapportées. De plus,
le volume de vide semble diminuer au fur et a mesuie la température de dép6t augmente
pour quasiment disparaitre dans le cas d’'un édlmmtiéposé a 500°C. On peut supposer que
la diminution de ce volume de vide s’explique paewugmentation de la compacité de la
couche aprés dép6t. Ces couches sont encore aragugige’a une température de dépdbt de
450°C, mais la température élevée a pour conséqugne les atomes adsorbés sont plus
mobiles et peuvent mieux s’organiser de maniérieninder I'énergie du systeme. Dans le cas
d’'un dépbt a 500°C, la couche, cristallisée dinmetet pendant dépbt, est déja totalement
dense, il n'y a donc pas de densification pendaneduit et pas d’apparition de cavités.

Etant donné que I'épaisseur des couches ne vasidgaucoup pendant le recuit et que la
densification due a la cristallisation se fait papparition de cavités, ceci explique
'augmentation de I'aimantation a saturation etpdoduit énergétique lorsque la température
de dépdbt augmente.

V.4 Influence du recuit

L’influence du recuit a été testé sur 2 couchetNdEeB d’épaisseur 5 um, I'une déposée a
froid, l'autre a 400°C. Les couches ont été dépoggleine plaque et des échantillons
d’environ 4x4 mm?2 ont été recuits dans le four R&&erne. L'influence de 3 parametres a
été estimée : la température de recuit, la duréedlut et la pente de montée en température.
Les courbes d’hystérésis dans et hors du plan pourecuit standard (750°C pendant 10
minutes) sont montrées sur la Figa49. On peut déja constater que le dépbt a fraidea
texture magnétique plus isotrope que le dépotid frmntré Figure-15, ce qui peut étre di a
plusieurs facteurs (décalage en composition, reaitie la température du substrat pendant le
dépbt ...), les principaux changements étant le flurecuit et la dimension des surfaces
recuites (recuit de morceaux d’environ 4x4 mm?2 dansfour RTA avec une montée en
température d’environ 1 min contre recuit de subtemtiers dans le bati de dépdbt avec une
monté en température d’environ 5 min).
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Figure 2-19 : cycle d'hystérésis d'une couche de NdFeB 8gum déposée a froid et recuit ex situ a 750°C
pendant 10 min
(Hysteresis loops of a 5 um thick NdFeB film depasid cold and annealed ex situ at 750°C for 10 min)

Dans les figures suivantes, pour pouvoir compareénaent les cycles entre eux, on ne
représentera que I'aimantation normalisée et lekesyhors du plan ne seront pas corrigés du
champ démagnétisant (Figl2e20, Figure2-22, Figure2-25, Figure2-27).

Nous avons d’abord testé I'influence de la tempeatie recuit. Des couches on été recuites
pendant 10 minutes a des températures entre 62BRD&C avec une montée en température
rapide (de 30°C a la température de recuit en envdirminute).

Les cycles d’hystérésis sont représentés sur laré&@g-20. On remarque d’abord que la
texture est identique. La coercivité augmente dagempeérature de recuit et en particulier,
on observe un saut entre 650°C et 675°C ou la imitérdouble.
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Figure 2-20 : cycles d'hystérésis normalisés dans le plaie couches de NdFeB de 5 um déposées a froid et
recuites ex situ pendant 10min a différentes tempéatures et évolution de la coercivité en fonction d&a
température de recuit

(Normalised in plane hysteresis loops of 5 um thickldFeB films deposited cold and annealed ex situ at
different temperature for 10 min and evolution of ercivity as a function of annealing temperature)

Les diagrammes de diffraction montrent que tougtdsmntillons de la Figura-20 sont (au

moins partiellement) cristallisés, comme on peutvdir sur la Figure2-21. On observe
cependant, pour les températures de recuit inf@sewu égales a 650°C, un pic qui
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n'appartient pas a la phase 2-14-1 et qui a étébwadt au Nd (pic 004). Les mesures de
composition par EDX tendent a montrer qu’il y a arcés de Nd par rapport a la
stoechiométrie de la phase 2-14-1 et on trouveappart atomique Fe/Nd=6.14.

* Nd,Fe B
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“* 850C

I 50C

'
\ W 50C
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i
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Figure 2-21 : diagramme de diffraction X de couches de NafB déposées a froid et recuit a différentes

températures pendant 10 min
(X-ray diffraction patterns of NdFeB films deposited cold and annealed at different temperatures for @

min)

La Figure2-22 montre les cycles d’hystérésis de couchestesca 625 et 650°C pendant 10
minutes et 60 minutes. En recuisant plus longtelepsouches a 625 et 650°C, on observe
une augmentation de coercivité, cependant seeklgdtra 650°C montre une coercivité élevéee
(LoHe = 1.5 T), ce qui tendrait a montrer que cette &mafore est une température critique.
Les diagrammes de diffraction X montrent par aiteque l'intensité du pic attribué au Nd
diminue avec le temps de recuit, ce qui peut tradune meilleure cristallisation mais aussi
une répartition différente du Nd en exces (Fig2H2s).
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Figure 2-22 : cycles d'hystérésis normalisés dans le plarde films de NdFeB déposés a froid apres

différents traitements thermiques
(Normalised in-plane hysteresis loops of NdFeB filexdeposited cold with various annealing treatments)
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Figure 2-23 : diagramme de diffraction X de couches de N&B déposées a froid et recuites a 625°C

pendant 10 et 60 min
(X-ray diffraction patterns of NdFeB films deposited cold and annealed at 625°C for 10 and 60 min)

650°C 10 min 650°C 60 min

Figure 2-24 : microstructure observée par MEB d'un film deNdFeB déposé droid et recuit a 650°C pendant,
respectivement, 10 et 60 minutes
(SEM view of the microstructure of NdFeB films depsited cold and annealed at 650°C for 10 and 60 min)

La microstructure des échantillons recuits a 65p&@dant 10 min et 60 min a été observée
par MEB-FEG (Figur@-24). Sur la vue en coupe de I'échantillon retQitmin, une structure

en grain est détectable, mais la cassure sembie la&awo en grande partie a l'intérieur des
grains. Les joints de grains visibles sont décdeégous trés petits (en comparaison de ce qui
peut se voir Figur@-15). Sur I'échantillon recuit pendant 60 minstaucture granulaire est
bien visible, d’autant plus que la cassure a au die niveau des joints de grain. Les grains
sont décorés de trous plus gros que pour un recuit. Les propriétés magnétiques peuvent
étre reliées a la microstructure et il est possthle la présence d’'une phase ou de défauts
intergranulaires (qui entrainent la cassure intarglaire) soient a I'origine du développement
de la coercivité.

L’influence du temps de recuit a ensuite été teatgd®0°C. Des couches ont été recuites a
750°C pendant un temps variable (de 0 a 60 minweslr une vitesse de montée en
température rapide. Les recuits dits « pendant ©»sont des recuits pour lesquels on
refroidit I'échantillon dés que la température éiblest atteinte ; le temps de monté est
d’environ 1 min. On voit sur les courbes d’hyst&é&pue le temps de recuit n’est pas un
parametre particulierement critique, cependanttesches déposées a chaud semblent avoir
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besoin de plus de temps pour développer une fodecivité que les couches déposées a froid
(Figure 2-25). Toutefois, d'apres les clichés de diffragti, la couche anisotrope
(Tsu=400°C) recuite 0 minute est déja bien cristalligégure2-26).

"7 Tsu=400°C —

0,54

"1 Cold dep

0,54

—— 0 min
—— 10 min
0,0

60 min
—— 0 min
0,5 —— 10 min 0,51
// 60 min
-1,04 -1,0q ——————— ’

HH (T) o (T)
Figure 2-25 : cycles d'hystérésis normalisés de couchesMeéFeB déposées a froid et a 400°C et recuites a
750°C pendant des temps différents
(Normalised hysteresis loops of NdFeB films deposi cold and at 400°C and annealed at 750°C for
different times)
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Figure 2-26 : diagrammes de diffraction X de couches de W@&B déposées a froid (gauche) ou a 400°C
(droite) et recuites a 750°C pendant 0 ou 10 min

(X-ray diffraction patterns of NdFeB films deposedcold (left) or at 400°C (right) and annealed at 75T
for 0 and 10 min)

Enfin, nous avons testé I'influence de la vitessarntée en température. Des couches ont
été recuites a 750°C pendant 10 min avec des pdat680, 1000 et 2000°C/h ainsi qu’avec
une montée rapide en température (température atakdaempeérature de recuit en 1 minute
environ). On voit sur les courbes d’hystérésisal€igure2-27 qu’une vitesse de montée en
température lente est nuisible pour les propriéégnétiques. D’autre part, la vitesse de
montée a aussi une influence sur la taille et tmédes grains : pour des vitesses de montée
lentes, on observe des grains colonnaires se g#paaid au niveau de la sous couche puis des
grains équiaxiaux au dessus, dont la taille augengmand la vitesse de montée diminue.

Cette microstructure particuliere ne peut étre wendesponsable de la détérioration de
coercivité. En effet, comme cela a été vu dansatdeprécédente, des microstructures avec
des tailles de grain trés différentes et des formlesgrain aussi bien equiaxiaux que
colonnaires peuvent aller de paire avec de fortercivités. D’autre part, des couches
présentant cette structure (par exemple, dépotdaCi@vec recuit de pente 2000°C/h) sont
aussi coercitives.
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Figure 2-27 : cycles d'hystérésis normalisés et sectionsservées par MEB de couches de NdFeB déposées
a froid et a 400°C et recuites a 750°C pendant 10imavec différentes pentes de recuit

(Normalised hysteresis loops and SEM observations cross sections of NdFeB films deposited cold arad
400°C and annealed at 750°C for 10 min with diffenet heating rates)

Les grains des échantillons recuits in situ son$ girands que ceux des échantillons recuit ex
situ avec une montée en température rapide. Cepenmla a pu remarquer que lorsque la

vitesse de montée en température diminue, la @détegrains equiaxiaux augmente, et donc,
on peut attribuer cette difféerence de dimensioa aitesse de montée en température qui est
un peu plus lente lors des recuits in situ.

Lorsque la montée en température est brutale, @d@ssggerment partout dans la couche, et
ceci conduit a des tailles de grains petites, gmylie, lorsque la vitesse de montée en
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température est plus lente, la croissance dessgsarfait plutbt sur les sites de nucléations,
homogenes (sites plus ou moins nombreux suivap € générés pendant le dépdt) ou
hétérogénes (couches de Ta). De plus, une montéargrérature lente conduit a une durée
de recuit plus importante et un grossissement tesgpar coalescence peut intervenir.

V.5 Influence de la sous-couche

L'utilisation du Ta comme sous couche a un certaimbre d’avantage : il ne diffuse pas
dans le NdFeB et adhere a la couche de NdFeB. fbijtecela présente aussi des
inconvénients : au niveau mécanique (cela fergdtothun paragraphe ultérieur), mais aussi
au niveau de la technologie, puisque le Ta se geawvedF, que nous avons lintention
d’utiliser dans la filiere Nanomag.

C’est pourquoi nous avons testé 3 autres sous esughi résistent au HF : W, WN, Ni.
Comme cela a été écrit plus haut, le W a été camemh utilisé dans d’autres études, mais
cela n’est pas le cas du WN et du Ni.

Pour cette étude, nous avons utilisé des substea® avec des couches de W, WN et Ni de
300 nm d’épais réalisée au LETI, les dépbts de Bdé#e 5um ont été déposés a froid,
recouvert d'une couche de 100 nm de Ta et recwsitax

Les couches amorphes de NdFeB adhérent bien sgplsscouches Ta, W, WN, mais pas

sur la sous-couche Ni, ce qui est visible a I'ceil mais a aussi été mis en évidence par le
« test du scotch ». En collant un morceau de scetchla couche puis en le retirant, on

s’apercoit que la couche reste entierement coliéscatch et non sur le substrat. Une analyse
par XRD du substrat d’ou la couche a été retirdelgpacotch montre que le Ni est encore

présent. Des recuits ont néanmoins été réalisdssproblemes de diffusion, observés par
MEB, rendent une sous couche Ni tout a fait inzditile.

Apres recuit, les couches déposées sur W, WN ee3i@nt adhérentes sauf pour certains
recuits a tres haute température (850°C) ou lorkg0°C pendant 60 minutes). Les
échantillons ont été mesurés au VSM, les courblegstérésis obtenues étant sur la Figure
2-28. On voit que, bien que les conditions de démient loin de I'épitaxie, il y a des
différences significatives au niveau des texturegymétiques. Ainsi, la sous-couche de W
semble favoriser une texture hors du plan tandeslgsous-couche WN semble favoriser une
texture isotrope. Néanmoins la coercivité obtenuecda sous-couche WN, méme si elle
demeure relativement élevée, est moins importamtvec les sous-couches Ta et W. Si on
teste l'influence de la température de recuit & & échantillons, avec une durée de recuit de
10 minutes et une montée rapide en températuregibue le comportement des couches Ta
et W en ce qui concerne la coercivité est simijaiamdis que la coercivité pour la sous-
couche WN est sensiblement inférieure et présantgptimum (Figure2-29). La présence de
cet optimum peut étre di a de la diffusion: il yrat alors une compétition entre la
température qui tend a augmenter la coercivité,ngera’est le cas avec le Ta, et la diffusion
d’'une espece qui dégrade la coercivité et qui siffd’autant plus que la température est
élevée.
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Figure 2-28 : cycles d’hystérésis et sections observées MEB de couches de NdFeB déposées a froid avec
différentes sous-couches et recuites a 750°C pendd® min

(Hysteresis loops and SEM views of cross sectionsNdFeB films deposited cold on various underlayers
and annealed at 750°C for 10 min)

Les vues MEB en coupe présentées sur la Figt28 montrent des interfaces assez nettes
entre le Si et les sous-couches W et WN ainsi dqréeces sous couche et le NdFeB. D’autre
part, on voit aussi que la taille des grains as$ grande dans le cas du W et du WN que dans
le cas du Ta.

Si on veut une aimantation dans le plan, avec wus-souche résistante au HF, le WN
semble bien indiqué, mais il faut étre prudent aweau du recuit. On a donc cherché a
optimiser ce recuit. On soupgonne des problematiffission ; il s’agirait plut6t de diffusion

du N, puisqu’il ne semble y avoir aucun probléemecales sous-couches W. Cela appellerait
un recuit a basse température et de courte dua¢ailRRurs, dans des cas ou il ne semble pas
y avoir de diffusion, la coercivité augmente avaddmpérature de recuit. Nous avons donc
testé un recuit tres court a haute température 8&0fC pendant 0 minute (on refroidit
'échantillon dés que la température de 850°C #sirde). Les résultats magnétiques sont
reproduits sur la Figur2-30. La coercivité gH. atteint ainsi 1.7 T.
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Figure 2-29 : évolution de la coercivité en fonction de laempérature de recuit de couche de NdFeB
déposées a froid sur différentes sous couches (tesrgte recuit : 10 min)
(Evolution of coercivity in function of annealing emperature of NdFeB films deposited cold on diffenat
underlayers (annealing time: 10 min))
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Figure 2-30 : cycles d’hystérésis dans le plan d'une couelde NdFeB déposé a froid sur sous couche WN

soumise a différents recuits
(In plane hysteresis loops of NdFeB film depositecbld on a WN underlayer with different anneals)

On observe aussi que ce recuit entraine une diloimde taille de grains par rapport au recuit
de référence (Figur@-31). Ceci peut avoir 2 raisons. D’abord, 'amssément de la
température par le régulateur de notre four séfpltis haute température lorsque la consigne
est 850°C plutdt que 750°C, ce qui conduit dedaihe augmentation de la vitesse de montée
en température jusqu’a un certain seuil. Ensuitecas ou il y aurait coalescence des grains
pendant un recuit, la briéveté du dernier recuilamsse pas de temps pour que ce phénomene
se développe.

Figure 2-31 : section observée au MEB de couches de NdFdBposées a froid sur sous-couche WN et
recuites a 750°C pendant 10min (gauche) et a 850p@ndant O min (droite)

(SEM images of cross sections of NdFeB film depasit cold on a WN underlayer and annealed at 750°C
for 10 min (left), and at 850°C for O min (right))
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V.6 Homogénéité du dépobt

L’homogénéité des dépodts est quelque chose démpEstant si on veut les utiliser dans des
applications. Pour cela, 2 dépbts de 5 um de NdifgEté fait a travers un masque Si, 'un
ayant été déposé a froid, l'autre a 400°C. Lesstrdans le masque Si sont carrés et de
dimension 4x4 mm2 ; ils sont régulierement espatésaillent le substrat a raison de 7 trous
au pas de 14 mm selon le diametre parallele auanépll3 selon le diameétre orthogonal au
méplat au pas de 7 mm (le méplat est un applatessedu substrat servant a I'orienter et est
toujours placeé vers le bas lors de nos dépotsyddm ainsi faire une cartographie des dépoéts.
Ceux-ci ont ensuite été recuits in situ sans masqui&0°C pendant 10 min et mesuré au
VSM.

La cartographie en coercivité est représentée €ige82, et la zone de forte coercivité
(LOHCc>1T) a été mise en évidence. On constateoddatpu’il y a une forte inhomogénéité en
coercivité et que la zone de forte coercivité capomd aussi a la zone de fort taux de dépot.
La zone de forte coercivité du dépo6t a chaud eshsnétendue que celle du dépdt a froid,
mais le maximum de coercivité se trouve au mémeoénet les valeurs sont trés proches (1.9
et 1.85 T respectivement). Cette inhomogénéité peair 2 origines : la composition et la
température de recuit. Ainsi on a mesuré la contiposile 2 échantillons par EDX, I'un étant
pris pres du méplat (au maximum de coercivitéytta a 'opposé du substrat, et on trouve
respectivement une proportion atomique de 13 %alpduir I'échantillon a forte coercivité et
11 % de Nd pour I'échantillon de faible coercividéme si ces résultats ne doivent pas étre
considérés comme des valeurs absolues, on ragpeitet de méme que pour une
composition de stoechiométrie M 4B, on trouverait a 'EDX une proportion de 12.5 %
atomique de Nd (B invisible a 'EDX).
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Figure 2-32 : cartographie de la coercivité de couches dédFeB déposées a froid (haut, bleu) et a chaud
(bas, rouge) selon la position sur le substrat

(Coercivity mapping of NdFeB films deposited coldtop, blue) or at 400°C (bottom, red) as a functiorof
the position on the substrate)
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Enfin, on remarque sur les cycles d’hystérésis korplan de la Figur2-33 qu'il y a une
inhomogénéité de texture magnétique pour le dépfibid, tandis que celle-ci n’est pas
visible pour le dépobt a chaud. Dans le cas du da@@g®0°C, la température est régulée par un
chauffage, et de plus comme on peut le constaterdastrigure 2-15, une variation en
température de 50°C par exemple n‘entrainera pdertievariation de texture magnétique.
Dans le cas du dép6ét a froid, la température mpastcontrélée et le substrat chauffe a cause
du plasma et du dépdt. On s’attend donc a ce gtempérature du substrat dans la zone de
plus fort taux de dépot soit supérieure, et c’essadans cette zone proche du méplat qu'une
texture hors du plan s’affirme plus, ce qui estéarent.
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Figure 2-33 : cycles d'hystérésis normalisés hors du plate couches de NdFeB déposées a froid selon la

position sur le substrat
(Out-of-plane hysteresis loops of NdFeB films depited cold as a function of the position on the subste)

IV.7 Influence de la tension de la cible

Nous avons déposé une couche de NdFeB avec unenteatescible de 300 V. L'épaisseur
déposée est de 5 um nominal (calibration pour ensidan de 900 V). L'épaisseur réelle
mesurée sur une vue en coupe au MEB est de 2.kqitryne vitesse de dépobt divisée par
2.4. L’'analyse en composition par EDX montre unrpentage de Nd trés proche pour les 2
échantillons (respectivement 12.7 et 13.2 % de dld 800 et 900V). La courbe d’hystérésis
du dépbt a 300 V apres recuit ex situ a 750°C p&ntld min est montrée Figug34. Par
rapport au dépot a 900 V, la coercivité est contgaranais il y a une nette texture hors du
plan. Toutefois, nous avons vu en comparant lesréigr15, Figure2-19 et Figure2-33 que

la texture des dépbts a froid n’est pas parfaitémmaitrisée.
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Figure 2-34 : cycle d'hystérésis d'une couche de NdFeB digges a froid sous une tension de pulvérisation
de 300 V et recuite a 750°C pendant 10 min

(Hysteresis loops of a NdFeB film deposited cold thi a sputtering voltage of 300 V and annealed at D3C
for 10 min)
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V.8 Probléemes mécaniques

Pour les échantillons dont les résultats sont mderfiigure2-15, c'est-a-dire des échantillons
déposés et recuits pleine plaque a 750°C penddnud® partie importante de la couche
(région centrale de diametre 3 cm) se décolle dostsat pendant le recuit et/ou le
refroidissement.

Ces problemes mécaniques peuvent s’expliquer peerstis hypothéses. D’abord, les
comportements thermiques du substrat et de la eosmfit différents : la dilatation thermique
d’'une couche déposée amorphe de NdFeB a été mgsarde@pitanov [11] et est montrée
Figure 2-8. On voit en particulier un comportement anorah@la la cristallisation (courbe

montante, vers 580°C) et a plus basse tempér&08e300°C) a cause de I'effet Invar.

D’autre part, des observations par microscopiet@eijue montre que des cavités se créent
entre la couche Ta et le Si (Fige5). Ceci semble étre di a une diffusion du 8sda Ta.

La sous couche se décompose en 2 parties et dgseenBDX locales par MET montre que
la partie a l'interface avec le NdFeB est du Ta pamdis que la partie du coté du substrat est
un mélange Ta-Si.

] * g "”’ 347,

NdFeB

Si-Ta

Figure 2-35 : vue MEB d'une couche de NdFeB avec sous chacTa déposée sur Si et recuite a 750°C
pendant 10 min

(SEM of a NdFeB film with a Ta underlayer depositedon a Si substrate and annealed at 750°C for 10
min)

Pour éviter ce probleme de décollement de la comcagnétique, plusieurs solutions sont

envisagées. Le NdFeB déposé sur des substratsf&hauides températures supérieures a
500°C cristallise pendant le dép6t, toutefois ¢eesm conditions, décrites dans le paragraphe
suivant, sont requises pour obtenir de fortes ¢aé#s. Si on recuit des dépdts localisés (soit
parce que le dépodt a été fait a travers masquiepaie que le dépbt a été gravé), la couche
ne se décolle pas. De plus, les observations MEf®eB®eSUr ces échantillons n’ont quasiment
pas réevélé la présence de cavités a l'interfac8iTheur formation est peut étre favorisée par
des contraintes importantes.

IV.9 Couche trés épaisses

Comme nous l'avons vu précédemment, nous pouvaris @v certain nombre de problemes
meécaniques, qui s’amplifient lorsque les épaisselersdépbdt augmentent. Aussi, afin de
réaliser des couches trés épaisses (jusqu’a 100gwams-nous tenté de déposer des couches
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dans des conditions telles qu’un recuit devientil®uD’aprés Linetsky [40], les couches
déposées a (J>500°C sont cristallisées directement. Toutefoideselprésentent des
coercivités inférieures aux couches déposées ameqmiis recuites. Nous avions déja réalisé
un dépdt a 500°C pleine plague. La diffraction d®gons X montre que cette couche est
cristallisée et présente une coercivité de 0.2-D.3uivant la position sur le substrat.
L’'optimum de coercivité trouvé par Linetsky se tweudans une gamme étroite de
température de dépdt autour de 550-575°C et abéediw avec les cibles les plus enrichies en
terres rares. Il note aussi une dégradation dextaie hors du plan par rapport aux couches
déposées amorphes a haute température puis recuite.

Afin de déposer des couches épaisses, nous avowsetwoichi une cible en terre rare, en
collant un morceau de Pr sur une de nos cibles BldE® Pr a été choisi car la substitution de
Nd par du Pr change peu les propriétés magnétiginestfet, le PrFeB posséede des propriétés
comparables en termes d’anisotropie magnétociistalét d’aimantation a température
ambiante (g0Ms=1.4 T au lieu de 1.6 T pour le NdFeB). Il présecgpendant des propriétés
différentes en fonction de la température, etrihskonc intéressant d’étudier le comportement
en température de notre alliage avec Pr par rapd@atliage sans Pr.

Nous avons déposé a travers le masque de Si préapéid utilisé 3 films de NdPrFeB a
550°C d’épaisseurs respectives 5, 20 et 50 pmcheshes adherent bien au substrat et, sans
recuit, présentent les propriétés magnétiqueshesifis sur la Figur2-36. |l y a une évolution
dans la rémanence telle qu'elle a été évaluée,uetpqut étre due a un décalage en
composition. L’analyse EDX de la couche de 50 umesuré des pourcentages de 15, 5 et 80
% respectivement pour le Nd, le Pr et le Fe. Ledyaes EDX sont trop peu sensibles pour
voir une différence de composition significativareries 3 couches.

Nous avons donc obtenu des couches tres épaissesratives (wH=1.5 T) et adhérente
sur Si et cela sans recuit.

Néanmoins, comme nous le voyons sur les vues grecaw MEB (Figur@-37), ces couches
présentent une rugosité importante, ce qui peat@rinconvénient si on veut réaliser, par
exemple, un micromoteur avec des entrefers faibles.
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Figure 2-36 : cycles d'hystérésis de couches de NdPrFeRphisseurs 5, 20 et 50um déposées a 550°C
(Hysteresis loops of 5, 20 and 50 um thick NdPrFef8ms deposited at 550°C)
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Figure 2-37 : vue en coup d'une couche de NdPrFeB de 50 igpaisseur déposée a 550°C
(SEM cross section view of a 50 um thick NdPrFeBIfn deposited at 550°C)

Des figures de podles ont été réalisées sur I'édlmantd’épaisseur 50 um (Figur2-39).
Conformément a ce qu’on pouvait supposer graceiagramme de diffraction X ef-20,
dans lequel la raie 105 est beaucoup plus intensetautes les autres (FiguBe38), on
observe une texture 105. La distribution de passtiangulaires de I'orientation 006 semble
former un pic et non un anneau, et la position éepic pourrait étre déterminée par la
direction de pulvérisation.
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Figure 2-38 : diagramme de diffraction X d'une couche de®um de NdPrFeB déposée a 550°C
(X ray diffraction pattern of a 50 um thick NdPrFeB film deposited at 550°C)
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Figure 2-39 : figures de pole des raies 006 et 105 d'uneuche de NdPrFeB de 50 pm déposée a 550°C
(006 and 105 pole figures of a 50 um thick NdPrFe@eposited at 550°C)

V.10 Mécanisme de coercivité

Compte tenu de la taille des grains de nos échargipar rapport a des grains mono-domaine
(300 nm), on peut penser que dans I'état vierga ara fois des grains mono-domaine et des
grains poly-domaine. Si on suppose gu'’il n'y a aumécanisme de piégeage a I'intérieur des
grains de NdFeB, les parois se déplacent facilemeudrtir du moment ou elles existent, et
donc on aura une forte susceptibilité qui corredpdtiaimantation des grains poly-domaines
lorsque soumis a un faible champ. Les grains mamoaihes sont, eux, plus difficiles a
aimanter étant donné qu’il faut retourner en méemeps tous les moments magnétiques du
grain. D’ou I'existence d’'une partie a faible systdalité qui correspond a I'aimantation des
grains mono-domaine. Evidemment, pour avoir unglmde premiére aimantation telle que
sur la Figure2-15, il faut que les grains soient découplés eatre sinon, le renversement
d’aimantation par propagation de paroi se trangaietf’'un grain poly-domaine aux grains
mono-domaine voisins. On constate que plus leetdiis grains est petite, plus la partie haute
susceptibilité est réduite par rapport a la pddiele susceptibilité car plus la taille des grains
est petite plus il y a de grains mono-domaine.

La forme de ces courbes de premiere aimantationrggbaussi s’expliquer par un mélange
entre les mécanismes de nucléation-propagatiore gtiéhjeage. Les seuls objets observés
pouvant constituer des sites de piégeages sontrdas situés aux joints de grains. Les
grandes cavités (quelques 100 nm) ne sont pas mides d’'agir comme des sites de
piégeage : pour piéger effectivement les parossdéfauts doivent étre de I'ordre de grandeur
de la largeur des parois de domaine, soit 5 nm pouidFeB [41]. Les pores de talille
nanometrique observés pourraient constituer des di¢ piégeage, mais leur densité semble
décroitre alors que la contribution de basse stibdép augmente.

Il convient maintenant d’expliquer le mécanismedéeouplage des grains. Souvent, du Nd
est mis en exces dans les aimants NdFeB et uernaitt idoine est appliqué de maniere a
obtenir une couche riche en Nd tout autour desgrde la phase 2-14-1 afin de découpler
magnétiquement les grains et d’obtenir de fortesaiaités [4]. Ce découplage a été mis en
évidence par Mishra par MET [42]. Herbst soulignéétant donné son épaisseur souvent
faible (jusqu’a 2 nm dans certains aimants NdFeB)[4ette phase intergranulaire riche en
Nd est difficile a étudier.
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Sur nos vues MEB, il n’y a aucun signe d’'une phasergranulaire, aussi des échantillons
ont-ils été préparés pour des études MET menéedgsacollaborateurs de I'lFW a Dresdes
(O. Gutfleisch et al). Les observations MET n'ondaspmis en évidence de phase
intergranulaire riche en Nd, comme T'illustre lay&iie2-40.
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Figure 2-40 : vue MET d'une couche de NdFeB déposée a 4008t recuite & 750°C pendant 10 min (O.
Gutfleisch, IFW Dresden)

(TEM view of a NdFeB film deposited at 400°C and amealed at 750°C for 10 min (O. Gutfleisch, IFW
Dresden))

Le mécanisme de découplage est donc pour l'ingtant confirmé, cependant quelques
remarques peuvent étre faites. Premiérement, lartiépn tout autour des grains s’obtient
couramment en recuisant a assez haute températuregp’'une phase eutectique liquide
riche en Nd se forme [4]. La température de cetctigiue a été évaluée par Matsuura a
665°C [44], ce qui est proche, comme on I'a vulaléempérature a partir de laquelle on
développe une forte coercivité pendant le recué.dus, sur certains échantillons, on peut
parfois voir en surface aprés recuit des motifst deoicomposition, évaluée par EDX, est tres
riche en Nd (70 at %), ce qui peut laisser suppgserla phase eutectique se forme et que
dans certains cas, elle est éjectée a la surfalbéctiantillon pendant le recuit.

Lorsqu'on a testé I’homogénéité des propriétés raagues des dépodts, on a vu que la
composition semble jouer un réle primordial poucdercivité et qu’une teneur trop faible en
Nd entraine une chute de coercivité, ce qui va iaeens de notre hypothése précédente. Par
ailleurs, pour expliquer la différence d’aire detéocoercivité entre les 2 dépots, on a cherché
a voir s'il y a, pour une méme position, une déféce de composition entre un dép6t a chaud
et un dépot a froid. Les résultats EDX ne sontqualuants. Néanmoins, on peut se dire que
si le mécanisme de coercivité est le découplageyass par une phase intergranulaire riche
en Nd, étant donné que les grains sont plus pgetits I'échantillon déposé a chaud, la surface
a couvrir est plus importante et donc une quamits importante de Nd est requise pour
couvrir entierement les grains.

Enfin, comment expliquer la dégradation de la degécavec la diminution de la vitesse de
montée en température. La encore, la raison estd@ute a trouver au niveau des joints de
grain. On peut, par exemple, imaginer que les gram forment, grossissent et entrent en
contact a une température inférieure a celle deriaation de I'eutectique et que lorsque
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celui-ci se forme il n'est pas a méme de les cowmtierement et d’isoler les grains entre
eux.

V Films de SmCo

V.1 Généralités

Nous utiliserons par défaut le Cr comme sous cquabrame cela a été le plus couramment
fait précédemment [29][30][31][32], et nous déposar des films de SmCo en testant
linfluence de la température de dépdt et du tnaget thermique. Comme nous l'avons vu
dans le cas du NdFeB, il y a un décalage entrertgosition de la cible et celle de la couche.
Nous ignorons quelle est la bonne composition daldee de SmCo, par souci d’économie,
nous avons donc d’abord travaillé avec des cibles petites, a savoir de 3 cm de diamétre,
au lieu de cibles carrées de 10 cm de coté. DelysmsaEDX faites sur des couches de
NdFeB réalisées avec des cibles des 2 tailles ewiniu’il y a tres peu d'écarts de
composition quand on change la taille de la ciblge fois la bonne composition trouvée, on a
continué nos travaux sur une cible de taille stedhdze qui permet d’augmenter la vitesse de
dépbt environ d’un facteur 5 et permet d’amélidi@omogénéité du dépot. Les vitesses de
dépdt sont environ de 1 et 5 nm/s respectivemeunt ywe petite cible et une grande cible.
Plusieurs compositions de cible ont été essayéeslletretenue est une composition riche en
Sm : Sm3£C0765 Nous avons testé des alliages avec des propsrtiifférentes entre terre
rare et métaux de transition, mais la composities cbuches obtenues avec ces alliages ne
permettaient pas d’obtenir les phases cristalldgcags souhaitées.

V.2 Couches de SmCo obtenues avec une cible de 3 cm de diametre

Des films de SmCo de 5 um ont été déposeés pleaguela différentes températureg f¥
600°C) et avec une sous-couche et une couche decpom de 50 nm de Cr. En raison de
inhomogénéité des dépbts, notamment en compaosites résultats proviennent tous de la
méme zone du substrat, zone proche du méplat, lnquelle les propriétés magnétiques
mesurées sont les meilleures. Les coercivitéscdashes peuvent varier d'un facteur 5 entre
la zone optimale et la zone qui en est le plugélee.

Les couches déposées a des températures inferee@@3’C adhérent bien au substrat et ne
présentent pas de cassures ; quelgues cassureaisggra pour un dépb6t a 500°C, et a 600°C
le film est presque entiérement parti du subs&agsi aucun résultat ne sera présenté pour ce
dernier dépbt. En revanche, tous les films cagsemant un recuit.

Nous avons tenté d’évaluer les contraintes dansooshes de SmCo en mesurant la fleche
du substrat. Cette fleche a été mesurée par prafiie sur des morceaux d’environ 1 cm de
cOté, et les contraintes en ont été déduites péortaule de Stoney [45]. Celles-ci varient
selon la direction de mesure et sont représentigese2-41. Des contraintes de 'ordre de
400 MPa sont élevées, surtout pour des épaisseurdugdieurs microns, elles déforment
considérablement le substrat et peuvent entraipercdssures dans la couche ou dans le
substrat, ce qui est le cas pour les dépotgx B00°C.
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Figure 2-41 : contraintes dans des couches de SmCo dépesédlifférentes températures
(Stress in SmCo films deposited at different tempeaitures)

Propriétés cristallographiques

Les diagrammes de diffraction sont montrés Figud@. On voit que jusqu’a 300°C, les films
sont amorphes et cristallisent a partir d’'une taipée de dépdt de 350°C. Les pics de
diffraction correspondent a ceux de la phase Thansi que ceux de la phase,Zhy7 pour
I'échantillon déposé a 500°C. Une température deatlisation de 350°C pendant le dépot
est proche de ce qui a été observé dans la littérat
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Figure 2-42 : diagrammes de diffraction X de couches de Sto de 5 um déposées a différentes
températures
(X ray diffraction patterns of 5 um thick SmCo film deposited at different temperatures)

La position des pics varient, ce qui traduit und#édéince de parameétre de maille et une
différence de composition, et comme l'indique Kuptarsubstitution de Sm par des paires de
Co, orientées selon I'axe c, entraine une augnientd parametre ¢ et une diminution du
parameétre a [6]. Ainsi, poursJ=350°C, le parametre a (le seul pouvant étre évdkrié
maniére fiable compte tenu des pics détectés) a paleur 4.89 A et 4.82 A pour
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Tsu=400°C, ce qu’on peut interpréter comme une augatient de la teneur en Co entre 350
et 400°C. Ce paramétre augmente a 4.9 A pqw=300°C, ce qui signifie que la phase
TbCuw s’appauvrit en Co par rapport &,F400°C. Ceci est sans doute dd a I'apparition de la
phase ThZn,7, plus riche en Co.

Une explication possible de ce phénomeéne pourti@tdie le Sm se condense difficilement
sur une surface chaude, ce qui peut étre reliétr@dafaible pression de vapeur saturante du
Sm. Néanmoins, cette hypothese est contrediteegaainialyses EDX qui donnent une teneur
en Smde 14.42, 12.76 et 14.15 % atomique poypeotisement, J,;=350, 400 et 500°C.

Enfin, on constate que les pics présents et lgangité relative varient fortement en fonction
de la température de dépot. Ainsi, le pic 110, peisent pour {=350°C, a une intensité
croissante par rapport au pic 200 quang, Bugmente. Les pics 101 et 201, qui ne
correspondent pas a une texture dans le plantsnfaibles ou inexistants a 350°C et leur
intensité relative augmente lorsqugplugmente. Sur les figures de pole des pics 120@t
de la phase TbGuon constate qu'a 350°C, le film a une texturecpeod’une texture 200.
Cette texture évolue vers une texturation 110 &G0@ haute température de dépbt, la
texture 110 est tres faible, avec une intensitéimaix de 8 cps, tandis que pouy,E350°C,
I'intensité maximale est de 70cps pour la raie ZD8ns le cas isotrope, le rapport d'intensité
entre raies 110 et 200 est de 2/3 (Figi#4S).
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Figure 2-43 : figu?es de pbles des pics de diffraction 116t 200 de la phase TbCGuen fonction de la
température de dépot
(TbCu- 110 and 200 pole figures of SmCo films as a funeti of deposition temperature)

Propriétés magnétiques

Les cycles d’hystérésis sont cohérents avec lesmédmn cristallographiques. Les couches
amorphes, déposées jusqu’a 300°C, sont magnétigquetoeices, tandis que les couches
cristallisées sont dures. On observe une texturgnéteque dans le plan, forte pour
Tsu=350°C et qui se dégrade lorsque la températurdégét croit. D’autre part, le film
déposé a 500°C présente 2 phases magnétiquesnfanil visibles dans le cycle dans le plan.
Pour finir, la coercivité gH. atteint 1.3 T pour le dépbt a 350°C et diminuecalee
température de dépobt (Figuzed4). Cette dégradation de texture et de coeécasit fonction
de la température de dépot n'a pas été observesaaapt, et, par exemple, Aly fait référence
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a des couches avec d’excellentes propriétés magesétet une forte texture dans le plan pour
une température de dépbt entre 600 et 650°C [24].

La température de dépbt optimale pour notre proestiédonc 350°C, autant du point de vu
de la texture que du point de vu de la coerciatdes films ont une coercivité assez grande
pour étre utilisés sans recuit post-dépbt. Cettpézature est compatible avec les process dits
« above-IC » (fabrication de MEMS par-dessus unudirintégré), ce qui est un avantage.
Toutefois, dans un premier temps, le MEMS envisagsera pas intégré above-IC.
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Figure 2-44 : cycles d’hystérésis de couches de SmCo denb en fonction de la température de dépét
(Hysteresis loops of 5 um thick SmCo films as a fetion of deposition temperature)

Une étude de l'influence des conditions de recuété& menée, néanmoins, en raison de
'inhomogénéité en composition du film ainsi quel@eassure du film pendant les recuits (ce
qui peut affecter la reproductibilité du recuittte étude n’est pas présentée ici.

Toutefois, on observe sur des échantillons dépo$ésd et recuits a différentes températures
pendant 10 minutes, une faible coercivité a pddi600°C (gH.<1T) et une forte coercivité
(UoHc autour de 1.4 T) entre 700 et 800°C. La Figew45 présente les courbes d’hystérésis
dans le plan de films déposés a différentes terpésaet recuits a 750°C pendant 10 min.
Les couches douces dans I'état « as depositedt»dsoes apres recuit et celles déja dures
apres dépot développent une plus grande coerevit@e plus grande rectangularité. Le film
présentant la plus forte coercivité et la plusddexture dans le plan est toujours celui déposé
a 350°C.
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Figure 2-45 : cycles d’hystérésis dans le plan de couchlds SmCo de 5 um déposés a différentes

températures apres recuit a 750°C pendant 10 min

(In plane hysteresis loops of 5 um thick SmCo filmdeposited at different temperaturesafter annealing

at 750°C for 10 min)
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Microstructure

En raison de la faible taille des grains, la mitnogture est difficilement observable par
MEB. Une structure est néanmoins visible pour lpodé 500°C et la Figur-46 présente
des vues en coupe (cassure par clivage du substral®s vues de dessus aprés usinage
ionigue de la couche de Cr. Par ailleurs, les cesi@dnt été observées par AFM. La couche
déposée a froid et non recuite présente une sugaasiment lisse (RMS=8 A), tandis que
celles cristallisées pendant le dépdt présentecertaine rugosité. La rugosité des couches
déposées a 350 et a 400°C est sensiblement la és® situe autour de 20 A. Le film
déposé a 500°C présente une structure plus gressrec des grains d’une taille typique de
100 nm, comme on peut aussi le constater par vu®.MER phase T#n;; constitue
vraisemblablement ces gros grains, vu que, d’afadargeur des pics du diagramme de
diffraction, les grains constitutifs de cette phasat beaucoup plus gros que ceux de la phase
ThCu,.
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Figure 2-46 : images AFM de la surface de couches de Sm@éposées a différentes températures et
observation MEB d'une couche déposée a 500°C, vue eoupe (gauche) et vue de dessus (centre, droite)
aprés gravure de la couche protectrice de Cr

(AFM images of SmCo film surfaces as a function afeposition temperature and SEM top view (left) and
cross section views (centre, right) of a SmCo filmeposited at 500°C, after Cr top layer removal)

V.3 Couches de SmCo obtenues avec une cible de 9x9¢ m2

Aprés cette étude, la priorité avec une cible détatandard a été de trouver la nouvelle

température de dépot optimale (350°C dans le cées pietite cible). Aussi, 3 dépots de SmCo

ont été faits a des températures respectivemeB6de375 et 400°C. Ces dépbts présentent
I'architecture suivante : Si/ Ta (100 nm) / SmGaqum) / Ta (100 nm). Dans ce cas, le Ta a
été utilisé comme sous-couche et couche de proteatar un dépot avec la petite cible de

SmCo a montré qu’il n’y a pas de différences naslentre le Cr et le Ta. De plus nous avons
a disposition une cible de 10x10 cm? de Ta, aloes gpur le Cr, nous n‘avons qu’une cible

de diametre 3 cm.
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Les 3 dépbts adherent bien sur le substrat et @éseptent pas de cassure, sauf aprés un
éventuel recuit.

Propriétés cristallographiques

Les diagrammes de diffraction RX montrent que tessfilms sont (au moins partiellement)
cristallisés et on ne voit que des raies du typ® lek qui montre la présence d’une texture
dans le plan (Figur@-47). De plus on observe a nouveau un phénomémépdans le
paragraphe précédent : a 350°C, on n’observe guaikes h00 puis la raie 110 apparait et son
intensité augmente par rapport a celle du pic 20fliaet a mesure quegfaugmente.
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Figure 2-47 : diagrammes de diffraction X de couches de SPo de 5 um déposées a différentes
températures et indexation des pics de la phase Th¢
(X ray diffraction patterns of 5 um thick SmCo films deposited at different temperature and indexatiorof
TbCu-; phase peaks)

Des figures de pole ont été réalisées sur les éttbans déposés a 350°C et 400°C.

On observe gu’'a 350°C, il y a une forte textura®0. Dans le cas de I'échantillon déposé a
400°C, sur la partie du substrat proche du méjaatistribution de I'orientation 200 s’écarte
de la direction orthogonale principalement selarri@ntations (indiquées par des fleches sur
la Figure2-48) a 120° l'une de l'autre et a 20° de la dimcibrthogonale. La distribution de
I'orientation 110 se décompose en 3 parties (ingkgupar une fleche) situées a 30° dans un
sens et dans l'autre des positions des orientafiffis Ces 2 parties sont elles aussi inclinées
d’environ 20°C selon un axe dans le plan de laleeut’axe ¢ n’est donc plus dans le plan et
il est orienté selon 3 directions du plan a 1208@d de l'autre. L'une des orientations étant
plus marquée que les autres, de faibles différepeasent étre constatées dans les courbes
d’hystérésis selon 'orientation de la mesure damdan. Ces figures de pdle ont été réalisées
sur une partie du substrat proche du méplat, & oeentation préférentielle dans le plan n'a
pas été mesurée sur un échantillon provenant dwecdn substrat. Elle peut étre due soit a
'angle de dépot, soit a des champs magnétiqueseipt® dans le bati. Le fait que les figures
de pole réalisées au centre du substrat ne momieent’orientation préférentielle dans le
plan, semble indiquer que 'angle d’incidence dpateé un role dans le phénomene constaté.
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Figure 2-48 : figures de podles réalisées sur des couchesmCo déposées a 350°C (pic 200) et 400°C (pics
200 et 110)
(200 and 110 pole figures of SmCo films depositedl 350°C and 400°C)

Propriétés magnétiques
La Figure2-49 montre les courbes d’hystérésis dans le péased films pris au centre du
substrat. On voit que le meilleur échantillon tant point de vu de la coercivité que de la

rectangularité est celui déposé a 400°C. Les m@twimagnétiques de ces couches ne sont
pas homogénes sur tout le substrat. Les couchexséep a moins de 400°C présentent une
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phase douce en certains endroits sur le substragglion’est pas le cas de I'échantillon déposé
a 400°C.

Les couches déposées a 350 et 375°C ne sont pésnient cristallisées sur toute I'étendue
du substrat. La zone centrale présente un compentemagnétique entierement dur qui est
montré sur la Figurg-49, mais, dés gu’on séloigne de cette zonejlias présentent a la fois
une phase dure et une phase douce. Si on recaithamtillon déposé a 350°C par exemple a
600°C pendant 10’, on peut supprimer cette phasea®t développer une plus forte
coercivité (Figure2-50). Cependant, on perd en rectangularité duecgtiystérésis dans le
plan, et sur un diagramme de diffraction X, on \apparaitre des pics correspondant a des
orientations de I'axe ¢ hors du plan (pics 2011)ZFigure2-51).
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Figure 2-49 : cycles d’hystérésis dans le plan de couch#s SmCo déposées a différentes températures et
cycles d’hystérésis dans et hors du plan d'une cdue de SmCo déposée a 400°C
(In plane hysteresis loops of SmCo films depositeat different temperature and hysteresis loops of a
SmCo film deposited at 400°C)

Les courbes d’hystérésis de I'échantillon dépos€0@°C sont montrées Figur249 et
présentent les propriétés suivantegMF0.85 T, wH=1.15 T, BH.a=140 kJ/mi. Un recuit
ameliore légerement la rectangularité du cycle sténgésis et/ou la coercivité (Figuzes2).
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Figure 2-50 : cycles d’hystérésis dans le plan de films @&nCo déposés a 350°C sans recuit et aprés recuit
a 600°C pendant 10 min (zone différente de celle ¢ Figure 2-49)

(In plane hysteresis loops of SmCo films depositeat 350°C without anneal and with an anneal at 600°C
for 10 min (different area than the one shown in Fjure 2-49))
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Figure 2-51 : diagrammes de diffraction X de couches de St déposées a 350°C avant et apres recuit
(X ray diffraction patterns of SmCo films depositedat 350°C before and after annealing)
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Figure 2-52 : cycles d’hystérésis dans le plan de films &nCo déposés a 400°C sans recuit ou apres recuit
a 600 et 700°C pendant 10 min

(In plane hysteresis loops of SmCo deposited at 4@ without anneal and after anneal at 600°C and at
700°C for 10 min)

103



Conclusion

Nous avons réussi a déposer des couches épaisdpéd-d8 et SmCo avec de tres bonnes
propriétés magnétiques. Les valeurs de produitgétigue obtenues pour les films de NdFeB
texturés hors du plan sont les plus élevées merges dans la littérature. Celles obtenues
pour les couches de SmCo texturées dans le pladesnvaleurs comparables avec les plus
hauts produits énergétiques mentionnés pour lesesha-5 et 1-7 (jusqu'a 140 kJ/mour
nos couches contre 120 k3/mapporté par Speliotis [32] et 140 k¥/mapporté par Cadieu
[35] respectivement pour les phases 1-5 et 1-7s @6 kJ/m rapportés par Cadieu pour la
phase 2-17). Si on désire utiliser une aimantatiors du plan, les couches de NdFeB
déposées sur substrat chauffé puis recuites camie¢ntout a fait. Si on désire une
aimantation dans le plan, on peut utiliser soit desches de NdFeB déposées a froid puis
recuites (aimantation rémanente d’environ 0.6-0,7%&dit des couches de SmCo (aimantation
rémanente d’environ 0.8 T). L'avantage du SmCaédatfois une aimantation rémanente plus
élevée dans le plan et des températures de fabriaabins élevées ; ainsi, un dépbt a 350-
400°C de SmCo ne nécessite pas de recuit, tandigegidFeB nécessite un recuit a plus de
650°C.

Pour les relais Nanomag, pour lesquels on soubaikeaimantation dans le plan, le SmCo
semble donc plus avantageux. Toutefois, la misdoeme des couches sera un élément
déterminant dans le choix du matériau. Ceci faitcdbjet de la partie suivante.

Les couches obtenues sont des couches de fortesvités qui respectent le critére qui avait
été posé a la fin du chapitre L4 > poM, + 0.1 T, soit le champ démagnétisant maximum
plus le champ pouvant étre créé par les bobinegidfamement dans les microswitchs). Elles
présentent de fortes rectangularités, notammers #acas de couches de NdFeB déposées a
chaud. Dans tous les cas, un champ magnétiqueodizd’de 0.1 T, qui serait créé par une
bobine d’actionnement dans les microsystéemes gsduhaite réaliser, ne fait que trés peu
varier I'aimantation.

Nous souhaitons aussi que ces couches ne puisasnétge aimantées dans la direction
orthogonale a leur aimantation fonctionnelle pas pielses de courant. Pour les couches avec
fortes textures (NdFeB déposé a chaud et SmCo éé&pobkaud), il n'y a pas de risque de ce
point de vu. Les couches de NdFeB isotrope, aprés éaté saturées dans le plan, ont des
grains monodomaines. Pour aimanter ces couches chorglan, il faudrait nucléer des
renversements d’aimantation a l'interieur des g@aice qui, comme on l'a vu dans ce
chapitre, requiért des champs de l'ordre du chaogpaitif, qui est bien supérieur au champ
généré par les bobines d’actionnement.

Tableau 2-3 ;: résumé des propriétés magnétiques des coucliesNdFeB et SmCo obtenues et conditions
de dépébt et de traitements thermiques requis
Summary of magnetic properties of NdFeB and SmColfins, depaosition and thermal treatments required

NdFeB SmCo
Température de dépot «froid » | 300°C-500°C 350-400°C
Température de recuit >650°C Pas nécessaire
Texture Isotrope Hors du plan Dans le plan
Rémanence UM/ —0.7T | wMA—1.4T wM,”—0.85 T
Coercivité MoH—2 T MoH—1.3 T sans recuit
HoH-—2 T apres recuit

104



Bibliographie

[1] C. Dieppedale, B. Desloges, H. Rostaing, J.abere, O. Cugat, J. Meunier-Carus,
Magnetic bistable micro-actuator with integratednp@nent magnet, Proceedings of IEEE
Sensors, Vienne, France, 2004

[2] D. Gamet, Elaboration par voie électrochimigwayractérisation, et intégration pour
applications industrielles d’aimants permanentaselile Co-Pt, mémoire de these, Université
Joseph Fourier, Grenoble, 2003.

[3] S. Fahler, V. Neu, M. Weisheit, U. Hannemann, L&nert, A. Singh, A. Kwon, S.
Melcher, B. Holzapfel, L. Schultz, High performartteén film magnets, Proceedings of the
18th workshop on high performance magnets and tqgptications (HPMA 04), Annecy,
France, 2004

[4] J. F. Herbst, R. W. Lee, F. E. Pinkerton, Reaeth-iron-boron materials : A New Era in
Permanent Magnets, Ann. Rev. Mater. Sci., Vol 146p-485, 1986

[5] Y. Matsuura, Recent development of Nd-Fe-Beiatl magnets and their applications, J.
Magn. Magn. Mater., Vol 303, p 344-347, 2006

[6] K. Kumar, RETM; and RETM;7 permanent magnets development, J. Appl. Phys.680l
(6), p R13-R57, 1988

[7] K. Strnat, R. Strnat, Rare earth-cobalt pernrmhmaagnets, J. Magn. Magn. Mater., Vol
100, p 38-56, 1991

[8] E. Tremolet de Lacheisserie, Magnétisme Il téMimux et applications, Chap. 15, Presses
Universitaires de Grenoble, 1999

[9] A. Menth, H. Nagel, R. S. Perkins, New high fpemance permanent magnets based on
rare earth transition metal compounds, Ann. RevelM&ci., Vol 8, p21-47, 1978

[10] R. B. Zmood, L. Qin, D.K. Sood, T. Vinay, D. &yrick, Magnetic MEMS in smart
structures which exploit magnetic materials prapsrtProceedings of SPIE, Vol 4235, p173-
184, 2001

[11] B.A. Kapitanov, N.V. Komilov, Ya.L. Linetskyy.Yu. Tsvetkov, Sputtered permanent
Nd-Fe-B magnets, J. Magn. Magn. Mater., Vol 1228p-297, 1993

[12] M. Uehara, Microstructure and permanent magpeiperties of a perpendicular
anisotropic NdFeB/Ta multilayered thin film prepadrby magnetron sputtering, J. Magn.
Magn. Mater., Vol 284, p 281-286, 2004

[13] W.F. Liu, S. Suzuki, K. Machida, Magnetic psspes of Nd—Fe-B film magnets
prepared by RF sputtering, J. Magn. Magn. Matenl,308, p 126-130, 2007

105



[14] M. Nakano, R. Katoh, H. Fukunaga, S. Tutumi,yYamashita, Fabrication of Nd—Fe—B
Thick-Film Magnets by High-Speed PLD Method, IEEEafis. Magn., Vol 39 (5), p 2863-
2865, 2003

[15] M. Valetas, Couches minces magnétiques popliagtions hyperfréquences : étude des
Samarium-Cobalt et des Néodyme-Fer-Bore par pwagon radiofréequence magnétron,
mémoire de thése, Université de Limoges, 2003

[16] H. Jiang and M. J. O’'Shea, Coercitivity ansl tmperature dependence in NdFeB thin
films with Cr, Mo, Ti, or Ta buffer layers, J. Apg?hys., Vol 87 (9), p 6131-6133, 2000

[17] Y.B. Kim, M.J. Kim, J.H. Yang, K.S. Ryu, Yingi, T.K. Kim, Effects of Nd/Fe ratio on
the microstructure and magnetic properties of NdieB films, J. Magn. Magn. Mater., Vol
234, p 489-493, 2001

[18] U. Hannemann, S. Fahler, S. Oswald, B. Holegpf. Schultz, Effect of Cr and Ta
buffers on hard magnetic Bfek 4B films, J. Magn. Magn. Mater., Vol 242-245, p 12B296,
2002

[19] S. Fahler, U. Hannemann, S. Oswald, V. NeuHBlzapfel, L. Schultz, Corrosion of
Highly Coercive, Highly Textured Nd—Fe—-B Films, IEHrans. Magn., Vol 39 (5), p 2950-
2952, 2003

[20] L.K.E.B. Serrona, A. Sugimura, R. Fujisaki, ©kuda, N. Adachi, H. Ohsato, I.
Sakamoto, A. Nakanishi, M. Motokawa, Magnetic atdicgural properties of NdFeB thin
film prepared by step annealing, Materials Scieartd Engineering, Vol B97, p 59-63, 2003

[21] L.K.E.B. Serrona, R. Fujisaki, A. Sugimura, ©kuda, N. Adachi, H. Ohsato, I.

Sakamoto, A. Nakanishi,M. Motokawa, D.H. Ping, Korté, Enhanced magnetic properties
of Nd—Fe-B thin films crystallized by heat treatjend. Magn. Magn. Mater., Vol 260, p

406-414, 2003

[22] E. E. Fullerton, J. S. Jiang, Christine Rel@nH. Sowers, S. D. Bader, J. B. Patel, X. Z.
Wu, High coercivity, epitaxial Sm—Co films with @wiial in-plane anisotropy, Appl. Phys.
Lett., Vol 71 (11), p 1579-1581, 1997

[23] F.J. Cadieu, T.D. Cheung, S.H. Aly, L. Wickrasekara, R.G. Pirich, Selectively
thermilized sputtering for the direct synthesisSshCo and SmFe ferromagnetic phases, J.
Appl. Phys. Vol 53 (11), p 8338-8340, 1982

[24] S.H. Aly, T.D. Cheung, L. Wickramasekara, FChdieu, Directly sputter synthesized
high energy product SmCo based ferromagnetic fillnsippl. Phys. Vol 57 (6), p 2147-
2154, 1985

[25] E. E. Fullerton, C. H. Sowers, J. E. Pears®nD. Bader, J. B. Patel, X. Z. Wu, D.
Lederman, Structure and magnetism of epitaxial-ear¢th—transition-metal films, J. Appl.
Phys. Vol 81 (8), p 5637-5639, 1997

[26] S. Takei, A. Morisako, M. Matsumoto, Effect ahderlayer thickness on magnetic
properties of SmCo film, J. Appl. Phys. Vol 87 (8)6968-6970, 2000

106



[27] J. Sayama, K. Mizutani, T. Asahi, J. Ariake, Ruchi, S. Matsunuma, T. Osaka,
Magnetic properties and microstructure of Sm@an film with perpendicular magnetic
anisotropy, J. Magn. Magn. Mater., Vol 287, p 23822005

[28] Y. K. Takahashi, T. Ohkubo, K. Hono, Microstture and magnetic properties of SgCo
thin films deposited on Cu and Pt underlayers,pplAPhys., Vol 100, 053913, 2006

[29] T. Budde, H. Gatzen, Thin film SmCo magnetsr fose in electromagnetic
microactuators, J. Appl. Phys., Vol 99, 08N304,&00

[30] C. Prados, G. C. Hadjipanayis, Sm(Co,Cu,Nip thims with giant coercivity, Appl.
Phys. Lett., Vol 74 (3), p 430-432, 1999

[31] E. Pina, F.J. Palomares, M.A. Garcia, F. Ceabal, A. de Hoyos, J.J. Romero, A.
Hernando, J.M. Gonzalez, Coercivity in SmCo hardymesic films for MEMS applications,
J. Magn. Magn. Mater., Vol 290-291 (2), p 1234-123805

[32] T. Speliotis, D. Niarchos, Microstructure anthgnetic properties of SmCo films, J.
Magn. Magn. Mater., Vol 290-291 (2), p 1195-119002

[33] V. Neu, J. Thomas, S. F.ahler, B. HolzapfelSichultz, Hard magnetic SmCo thin films
prepared by pulsed laser deposition, J. Magn. Mistgiter., Vol 242—-245, p 1290-1293, 2002

[34] J. Zhang, Y.K. Takahashi, R. Gopalan, K. HoMi¢crostructures and coercivities of
SmCox and Sm(Co,Calilms prepared by magnetron sputtering, Vol 31Q;p, 2007

[35] F.J. Cadieu, H. Hedge, K. Chen, High energgdpct SmCo based sputtered films,
crystal texturing and magnetic properties, J. Applys., Vol 67 (9), p 4969-4971, 1990

[36] F. J. Cadieu, R. Rani, X. R. Qian, Li ChengHlicoercivity SmCo based films made by
pulsed laser deposition, J. Appl. Phys., Vol 83 (p16247-6249, 1998

[37] H. Hegde, S. U. Jen, K. Chen, F. J. CadieimBm-Co permanent magnets for the
biasing of thin permalloy strips, J. Appl. Physqal\73 (10), p 5926-5928, 1993

[38] J. Sayama, K. Mizutani, Y. Yamashita, T. Asahi Osaka, SmGeBased Thin Films
With High Magnetic Anisotropy for Perpendicular Meggic Recording, IEEE Trans. Magn.
Vol 41 (10), 2005

[39] R. Rani, F. J. Cadieu, X. R. Qian, W. A. MerdpS. A. Shaheen, SmCo based sputtered
films with CaCy and ThCu structures, J. Appl. Phys., Vol 81 (8), p 5634-&6397

[40] Ya. L. Linetsky, N.V. Kornilov, Structure andagnetic properties of sputtered Nd-Fe-B
alloys, J. Mater. Eng. Perf., Vol 4 (2), p 188-19995

[41] D. Givord, M. Rossignol, RE-Fe Permanent Mdgnesdited by J. M. D. Coey,
Clarendon, Oxford, 1996, 54, p. 235.

107



[42] R.K. Mishra, Microstructure of hot pressed ahel upset NdFeB magnets, J. Appl. Phys.,
Vol 62 (3), p 967-971, 1987

[43] Y. Shinba, T. J. Konno, K. Ishikawa, K. Hiragsl. Sagawa, Transmission electron
microscopy study on Nd-rich phase and grain bounddructure of Nd—Fe—B sintered
magnets, J. Appl. Phys., Vol 97, 053504, 2005

[44] Y. Matsuura, S. Hirosawa, H. Yamamoto, S. Fuwijia, M. Sagawa, K. Osamura, Phase
diagram of the Nd-Fe-B ternary system, Jap. J. Appys., Vol. 24 (8), p L635-L637, 1985

[45] G. G. Stoney, Proc. R. Soc. London, SeB2A172 (1909).

[46] F. J. Cadieu, High coercive force and largjmarent moment magnetic films with
special anisotropies, J. Appl. Phys., Vol. 61 (84105-4110, 1987

108



Chapitre 3 : Intégration de matériaux magnétiqguesd  urs
dans un process de microtechnologie

Résumé :

Dans cette partie, nous allons décrire le processagé pour fabriquer les micro-switches
Nanomag. Un certain nombre de briques de base &toit développé dont plusieurs

impliquant la mise en forme des matériaux magnésqious allons choisir le matériau qui

convient le mieux a cette mise en forme et dévedomes étapes micro-technologiques en
tenant compte de la nécessité de conserver de Hpnojrietés magnéetiques.

Summary:

In this part, we will describe the technologicabgess to fabricate Nanomag microswitches.
Several basic technological steps have to be degdlamong them steps for structuring the
magnetic materials. We will choose the material tnsog#able for the structuring and develop
these basic steps with the aim of maintaining gonadnetic properties.
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Nous avons traité dans la premiere partie du dedégnos dispositifs. Nous avons ensuite
étudié le dépodt de couches magnétiques dures susudsstrats Si. Il s’agit maintenant de
pouvoir les intégrer dans les microsystéemes qus awans dimensionnés.

| Process Nanomag

I.1 Description de I'empilement technologique

Nous allons d’abord décrire le process envisagé potre filiere microsysteme. Ceci nous
permettra notamment de savoir quelles étapes de amsforme devra subir le matériau
magneétique. Cet empilement a été mis au point p&i€ppedale et C. Marcoux au LETI.

Comme décrit sur la Figu@ 1, nous réaliserons d’abord un caisson de 6 joon &le profond
dans le substrat Si. Le substrat, un wafer de Siddenétre 200 mm, sera oxydé
thermiquement et recouvert d’une couche de SiN dfassurer l'isolation électrique des
pistes RF.

~ Oxyde thermique
Si

Figure 3-1 : process flow Nanomag : caisson Si
(Nanomag process flow: patterning of Si substrate)

Une couche de Si(est ensuite déposée. L'épaisseur du film d’oxyale&tre supérieure a la
profondeur du caisson pour bien le remplir. PuiSil®, est planarisé avec un arrét sur SiN
(Figure3-2).

scaas T — sin

Figure 3-2 : process flow Nanomag : planarisation Si©
(Nanomag process flow: Si@planarisation)

Il convient ensuite d’usiner les cavités pour lasamts fixes et mobiles. La libération finale
des aimants mobiles se fera par usinage chimiguexigle par une solution a base d’acide
fluorhydrique (HF). Pour réaliser les cavités diesamts fixes, le Si@doit étre gravé jusqu’a
la couche de SiN inférieure, alors qu’il ne doreéque partiellement gravé pour réaliser la
cavité des aimants mobiles. On réalisera ces aagsar une double gravure séche (Figure
3-3).

LELALA

Figure 3-3 : process flow Nanomag : gravure des cavités yoaimants fixes et aimants mobiles
(Nanomag process flow: etching of cavities for fixdeand mobile magnets)
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Une couche de SiN est a nouveau déposée. Le Sipéesittaqué par le HF et constitue donc
une barriere de protection des aimants lors dédadtion finale. Une sous couche métallique
est déposée par-dessus. Elle constitue fibar2iere de protection au HF et une sous-couche
pour le dépbt du matériau magnétique. Enfin, ha fivagnétique est déposé (FigGeg).

NdFeB / SmCo

B

Sous-couche métallique

Figure 3-4 : process flow Nanomag : dép6t du matériau magtique
(Nanomag process flow: magnetic material depositign

Le film métallique est détouré par gravure séchéumide, puis planarisé et couvert par une
couche de protection métallique (FiguBeb). On appelle détourage le fait de graver
partiellement ou totalement une couche autoure@laplacement dans lequel on va planariser
cette couche.

W wweew—

Figure 3-5 : process flow Nanomag : détourage du matériamagnétique, planarisation, dépét d'une
couche de protection
(Nanomag process flow: planarisation of magnetic niarial)

De l'or épais est déposé afin de réaliser les cts{@u dessus des aimants) et les pistes RF.

Une couche de SiDest ensuite déposée et gravée afin qu’il n'energstau dessus des
aimants. Une sous couche est déposée pour faifeect®u électrolytique de la bobine
d’actionnement. Cette derniere repose sur le satbstr dehors du caisson ou se trouvent les
aimants et est en suspension au dessus de cencgigpare3-6).

- Bobine d’actionnement

Figure 3-6 : process flow Nanomag : dépét de SiBacrificiel et de la bobine d'actionnement
Nanomag process flow: deposition of sacrificial Si®and of golden actuation coil)

Enfin, la sous-couche est gravée et le substragglalans une solution a base HF pour graver
I'oxyde sacrificiel et libérer 'aimant mobile (Rige 3-7).
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Figure 3-7 : process flow Nanomag : libération
(Nanomag process flow: release of mobile magnet)

|.2 Brigues de bases impliquant les matériaux magné  tiques

Comme on a pu le voir dans la description de I'dempént technologique décrit
précédemment, un certain nombre d’étapes incluida en forme du matériau magnétique.
Ainsi, il faut vérifier que le matériau magnétiguemplisse bien les caissons, et en particulier
gu’il n’y ait pas de faille prés du bord des caisset qu'’il puisse remplir des motifs avec des
facteurs de forme les plus désavantageux (motifs plaut que large). La Figur@8
représente différents modes de croissance possibiesouhaite qu’il n’y ait pas de faille au
niveau du bord (comme en a), pour que le motif déénmau magnétique apres planarisation
soit en un seul bloc. De plus, il ne faut pas quedp6t sur les bords empéche le fond des
caissons de se remplir. Le mode de croissance edéaklui représenté en c sur la Figih&

Dépot

-~ TA( T

Substrat

Figure 3-8 : schémas représentatifs de morphologies de ddm'une couche sur un substrat avec
topologie
(Schemes of different deposition morphologies offdm deposited on a patterned substrate)

Dans I'empilement technologique envisagé, il essuér prévu de graver la couche
magnétique lors du détourage et enfin de la plaearill faut donc trouver un moyen de
graver cette couche. Nous nous tournerons de praférvers la gravure chimique plutét que
l'usinage ionique, en raison des grandes surfaggaéer, de la plus grande sélectivité et des
temps de gravure plus rapides de la gravure chemigoutefois, il faudra veiller a ce que
cette attaque chimique ne dégrade pas trop lesigr@p magnétiques, ce gque nous nous
efforcerons de vérifier. Enfin, nous chercherordeaelopper une méthode de planarisation
soit mécanique, soit mécano-chimique, qui soit agspide mais qui, elle non plus, ne
dégrade pas trop les propriétés magnétiques duimaté

Fahler a observé I'évolution des propriétés magnés de couches de NdFeB avec et sans
couche de protection et constate que sans coucheotiztion, il y a une dégradation de la
coercivité qu'il attribue a une oxydation au nivedas joints de grain [1]. De plus, les joints
de grain constituent des chemins de diffusion &téél Pour éviter de dégrader la qualité de
nos couches magnétiques, nous effectuerons doférgméiellement les étapes de mise en
forme du matériau magnétique potentiellement oxigkadans I'état amorphe.
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Il Remplissage de caissons

Nous avons préparé des substrats avec des matferiant des facteurs de forme variables. 6
pm de SiQ ont été déposeés sur les substrats de Si puisgy@arégravure ionigue réactive
avec arrét sur Si selon les motifs d’'un masque. dudsstrats présentent des rangées de
caissons de 6 um de profondeur et de largeur tateab00 a 5 um.

Des couches de NdFeB et SmCo d’épaisseur légeresupdrieure a la profondeur des
caissons ont été déposées par-dessus ces matifsegt/ées en coupe au MEB.

Nous pouvons constater que le NdFeB remplit bienclssons : il n’y a aucune fissure au
niveau des bords des motifs et il remplit des reotiffec des facteurs de forme de 1.2
(caissons plus haut que large). En revanche, ledSpn€sente des failles au niveau des bords
des motifs (Figur@-9, Figure3-10). Plusieurs essais ont été menés avec dies t@d cible (3

cm de diamétre ou 9x9 cm?) et des vitesses de diffé@tentes (tension appliquée a la cible
900 et 300 V, soit environ 5 et 2.5 nm/s respenteeat), mais sans modifier la morphologie
du dépdt de SmCo.

Ceci constitue un désavantage quant a l'utilisadiorsmCo ; de plus, sur les dépbts de SmCo
sur substrats avec motifs, les parties continueSi€n ont été cassées par les contraintes
importantes de la couches de SmCo, or nous soukaatassi peu de contraintes que possible
pour que I'aimant mobile de notre dispositif secdéfe le moins possible apres libération.

MNdFeB SmCo

Si
—“'—'—-‘l-'_-"-ﬂll—l—h_h

10pum

———
Po—

RANGARARSES

10um

Figure 3-9 : vue MEB de dépéts de NdFeB et SmCo sur subats avec caissons
(SEM cross section view of NdFeB and SmCo films depited on patterned substrate)
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SiO, cassé

Lignes de
fracture

Figure 3-10 : vue MEB de la morphologie d'un dépdt de SmCsur un substrat avec topologie
(SEM cross section detailed view of SmCo film depitad on a patterned substrate)

Les dépdts de SmCo sur substrats pré-gravés oméaigés soit a froid, soit entre 350 et
400°C, selon les conditions de dépot, de sortdaueuche soit cristallisée lors du dépot. Les
couches de NdFeB ont été déposées amorphes (@fr@iglus haute température) et recuites
soit ex situ, soit in situ. Dans tous les cas, etrouve des propriétés magnétiques
comparables a celles trouvées pour un dépbt coffiigure3-11). De plus, le recuit in situ,
pleine plaque de films de NdFeB n’a pas entrain€adsure ou décollement de la couche,
sans doute du fait que le dépbt soit virtuellenecalisé. Nous rappelons que pour les dépots
de NdFeB pleine plaque, lors d’un recuit du substraentier, une partie importante du film
(région centrale d’'un diamétre d’environ 3 cm) sedlle.
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Figure 3-11 : cycle d’hystérésis d'un film de NdFeB déposgn caissons a 400°C et recuit a 750°C pendant
10 min (gauche) et d’un film de SmCo déposé en caim a 375°C non recuit (droite)

(Hysteresis loops of NdFeB film deposited on a pa&ttned substrate at 400°C and annealed at 750°C fao
min (left) and of SmCo film deposited on a patterné substrate at 375°C (right))
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[l Gravure chimique

Les essais de gravure chimique ont été réaliséB.daesloges du LETI. Des dép6ts continus
de NdFeB et SmCo d'environ 5 um, amorphes et sanshe de protection, ont été
lithographiés puis gravés en des motifs de I'ordee quelques centaines de microns par
différentes solutions de gravure (FiguBel2). Les proportions des différentes espéces
chimiques des solutions ont été variées afin deimmer la surgravure. Celle-ci est
particulierement importante au bord du substratrason de la plus faible épaisseur par
rapport au centre (environ 4 um d’épaisseur au,lqmodr 5 pum au centre), et peut dépasser
20 pm.

Les 2 matériaux peuvent étre gravés et présenestfldncs de gravure particuliéerement
verticaux, ce qui a aussi été constaté par BuddeCElui-ci a gravé des couches épaisses de
SmCo par cernitrate d’'ammonium. Les vitesses deugeavarient de 2 a 12.5 pm/min suivant
la température du bain. Dans notre cas, nous ayang jusqu’a 6pm de SmCo en 4 min, soit
1.5 pum/min.

NdFeB sSmCo

Figure 3-12 : vue MEB de couches de NdFeB et SmCo apresgure humide
(SEM cross section view of wet etched NdFeB and Srad@iims)

Etant donné la surgravure importante et son inh@mégg, il ne semble pas envisageable
pour d’autres empilements d’utiliser la gravurentigiue pour définir des formes précises.
Aussi celle-ci n'est utilisée que dans le cadraddtourage, ou il s'agit de graver de grandes
surfaces.

Wang et al. ont testé la gravure plasma de Sm@oteaibservé une vitesse de gravure jusqu’a
0.7 um/min avec un plasma Ar/dB]. La Figure3-13 reprend une image d’'un motif de
SmCo gravé par ce plasma. La gravure seche pesrgragier des motifs avec des flancs trés
verticaux, ce qui constitue un avantage quand @nctie a faire contact, et a des vitesses de
gravure comparables a celles de la gravure hunhidegravure seche est tres anisotrope,
contrairement a la gravure humide, et permet deoirajuasiment pas de surgravure latérale
et donc de définir des motifs tres précisément.
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Figure 3-13 : vue MEB d'une couche de SmCo aprés gravuréche [3]
(SEM view of a dry etched SmCo film [3])

Aprés gravure, il s’agit ensuite de détermineres propriétés magnétiques ne sont pas
altérées. La couche de NdFeB a été gravée daas #igtorphe. Les échantillons ont ensuite

subit différents traitements : recuit sans couckepdbtection ou dépbdt d’'une couche de

protection de Ta puis recuit. On a utilisé par détan recuit de 750°C pendant 10 min dans le
four RTA (Figure3-14).
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Figure 3-14 : cycles d'hystérésis dans le plan d'un fimedlNdFeB déposé a froid usiné chimiquement,
couvert de Ta ou non et recuit a 750°C pendant 10im
(In plane hysteresis loops of NdFeB films depositerbld, wet etched, covered or not with Ta and annésd

at 750°C for 10 min)

On remargue que I'échantillon non couvert par daVant recuit développe une phase douce.
Il semble donc essentiel de recouvrir le NdFeB d’'gouche protectrice avant recuit. Cela
peut s’expliquer de 2 maniéres : soit la couchelTdeempéche une oxydation surfacique
pendant le recuit (qui est cependant réalisé saies secondaire), soit cette couche absorbe
une partie de I'oxyde de surface du NdFeB processé.

Il faut cependant noter que dans les courbes &gglae 3-14, la coercivité est moindre que
ce qu’on a habituellement dans des couches dépptgire plaque et non processées. Il est
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toutefois possible que cela ne soit pas di aug@sachimiques mais a une évolution dans la
composition de la cible. Nous avons déja constatée évolution de la composition des
couches au bout d'un certain nombre de dépdétslaveéme cible.

IV Planarisation

Selon le process prévu, apres détourage, I'aimaih€tte planarisé. Pour réaliser les essais de
planarisation, des couches continues de NdFeBtéréposées pleine plaque, lithographiées,
gravées chimiquement puis différents essais deapkation mécano-chimique (CMP) ont été
réalisés. La CMP consiste a complexer le matériguaser grace a un « slurry » (solution
chimique) et de retirer mécaniquement la surfatz@aée chimiquement.

Les essais de CMP ont été réalisés avec succes sfitdsses de gravure jusqu’a 3 pm/min
ont été constatées. Cette vitesse est trop rapidenps épaisseurs a planariser (de I'ordre de
5 um) et des variations dans la composition duslont permis de diminuer cette vitesse a
0.5 pm/min.

Des couches de NdFeB déposées a froid sur suBSainm ont été gravées chimiquement,
planarisées (épaisseur restante : environ 1umyectmude Ta aprées un éventuel nettoyage
ionique et recuite a 750°C pendant 10 min. Ceslwaiont été mesurées au VSM. La couche
non nettoyée montre une petite quantité de phaseedet une coercivité de 1.2 T, tandis que
le film nettoyé montre une absence de phase dduageecoercivité supérieureofc=1.5 T).

Les 2 échantillons montrés sur la FigBr&5 proviennent de zone voisine sur le substrat.
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Figure 3-15 : cycles d'hystérésis normalisés dans le plafe films de NdFeB gravés chimiquement,
planarisés, ayant éventuellement subi un nettoyagenique de 5 min, recouvert de Ta et recuit & 750°C
pendant 10 min

Normalised in plane hysteresis loops of NdFeB filmset etched, planarised, possibly ion etched for &in,
covered with Ta and annealed at 750°C for 10 min
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Conclusion

Dans cette partie nous avons montré qu’il étaisibs de mettre en forme des couches de
NdFeB tout en conservant de bonnes propriétés riggeé. Le SmCo ne convient pas bien a
notre process, vu qu’il ne rempli pas bien les fagirésents sur les substrats. La modification
de parameétre de dép6t ne semble pas changer cell fé#udrait peut-étre changer la
composition chimique de notre dépoét, en y ajoutied €léments d’alliages comme le Fe,
pour voir si cela peut avoir une influence sur larpmologie du dépét.

Les briques technologiques ont été mises au paihfEa | qui a acquis une expertise pour la
gravure chimique et la planarisation. Lors de cesgrations, la surface des matériaux
magnétiques est attaquée chimiquement, ce quiejstpns I'état cristallisé, de générer des
défauts magnétiques qui vont abaisser la coeraetéos matériaux.

Ces opérations de microtechnologie ont été trésrant réalisées sur des films magnétiques
aussi épais et a base de terres rares et ouvogela de nombreuses applications.

Actuellement, les masques de la filiere Nanomagébétréalisés et livrés et les premieres
opérations de microtechnologie sont sur le poindéleuter sur la nouvelle plateforme MEMS
du CEA-LETI.

Tableau 3-1 : tableau récapitulatif des briques de base tboologiques mises au point sur des couches de
NdFeB et SmCo
Summary of basic technological steps developed ordReB and SmCo films

NdFeB SmCo
Remplissage des caisson$ OK Lignes de fracture
Gravure chimique OK, >1 um/min, forte surgravure latérale
Planarisation OK, 0.5-3 pm/min -

Propriétés magnétiques | Aussi bon que non processé
apres gravure chimique et| sirecuit apres dépét d’'une -
planarisation couche protectrice de Ta
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Conclusions et perspectives

Ce travail de thése aura montré qu’on peut concedes micro-dispositifs magnétiques
bistables a grande force de contact et avec desmtsude commutation assez réduits. Nous
avons réussi a concilier ces 2 grandeurs cont@dist en jouant sur le design et la
compacité. En minimisant les forces de contactnet@nsidérant les dispositifs les moins
compacts qui ont été dessinés, on peut arrives &aerants de commutation de I'ordre de la
dizaine de mA. Les forces de contact dépendenhisiement des surfaces en regard entre
aimants fixes et aimants mobiles. Nous avons désts designs avec des forces de contact
jusqu'a 100 uN. Pour aller plus loin, tout en cowaet des courants de commutation limités,
on peut bien sir augmenter encore les dimensiafacgiues de la partie mobile. Cependant
cela devient de plus en plus risqué en raison pipard de forme de I'aimant, qui est tres plat.
La limitation principale actuelle se trouve au rive des épaisseurs. Celles-ci sont
principalement limitées par la technologie (dépgvlanarisation de Si$) mise en forme des
aimants...).

Nous avons réussi a déposer des couches épaissratéiéaux magnétiques dures hautes
performances. L'épaisseur étudiée par défaut e& dm, mais des couches jusqu’a 50 pm
ont été réalisée avec de bonnes propriétés mageétiet mécaniques et il est sans doute
possible de déposer des couches encore plus épaissrigmentant le temps de dépbt. Les
matériaux que nous avons choisis d’étudier soldEeB et le SmCo. Des textures hors du
plan trés prononcées ont été obtenues en déposantadiches NdFeB a chaud (jusqu’a
500°C) puis en le recuisant. Grace a ces textuéssfortes, a une composition du matériau
proche de la composition stoechiométrique et afarie compacitf des couches, nous avons
atteind des rémanences hors du plan particuliereélevées (pM, =1.4 T). Les couches de
NdFeB déposées par cette méthode conviennent teanft pour des applications a
aimantation hors du plan. Pour des utilisationg aimantation dans le plan, des couches de
NdFeB isotrope peuvent étre utilisées. Pour obtanilype de textures, il faut déposer le film
sans chauffer le substrat puis le recuire. Des mémzes dans le plan jusqu’a 0.7 T ont été
constatées. Quelle que soit la texture des couttékiFeB, des coercivités jusqu’a presque 2
T ont été obtenues en optimisant le recuit.

En déposant du SmCo a des températures de l'orer&@50-400°C, les couches sont
cristallisées et coercitives ddc>1 T) et ne nécessitent pas de recuit supplémengaiur
pouvoir étre utilisées. Dans ces conditions, effemifestent une forte texturation dans le
plan. Des températures de dépbt plus élevées dagrada fois la coercivité et la texture dans
le plan, tandis que des couches déposées a tenmeénalus faible sont amorphes et
nécessitent un recuit post dép6t. Ces dernierdsagmns magnétiquement isotropes. Pour des
applications a aimantation dans le plan, le SmQuwiemt bien et des rémanences jusqu’a
0.85 T ont été constatées dans le plan du filminEtds températures de déep6t{H®00°C)
sont compatibles avec un empilement « Above IC ».

Le bati de dép6t utilisé est un prototype qui stéstlé robuste et performant par rapport a ce
gue nous attendions. Toutefois quelques amélioratipourraient étre envisagées pour
optimiser le process. L’homogénéité de la tempéeatlu substrat, le contrble de cette

température en cas de dépbt «a froid » et 'homéigg du dépbt en épaisseur et en
composition pourraient étre améliorés. Des solstgont actuellement a I'étude.

Pour mieux contréler la température, il peut étreisagé de maintenir le substrat en contact
avec une plaque chauffante. D’autre part, un peutestrat tournant permettrait d’améliorer

’lhomogénéité en composition et en épaisseur détdée dimensionnement et la disposition
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des différents éléments du dispositif de pulvéiasatfilament, anode, cible, substrat) ainsi
gue la distribution du champ magnétique dans lantin@ pourraient encore faire I'objet
d’'une optimisation dans le but d’améliorer 'lhomong§#é du dépdt voire d’augmenter la
vitesse de deép6t. Néanmoins, ces modifications goautfois critigues et se font
essentiellement expérimentalement, par essaisssifsce

L’évolution en composition de la cible au bout deertain nombre de dépbt pose probléme et
nous oblige a abraser souvent les cibles. Ce phém@mst connu et est di a la pulvérisation
préférentielle d’especes chimiques par rapportaaitdes. Peut étre faut il prévoir des cibles
plus enrichies en terres rares, afin que I'appagerment momentané des couches en terres
rares ne soit pas critique. Cela entrainerait aggn@nun amoindrissement de I'aimantation a
saturation des couches déposées au début de heithe et en régime établi.

Il nous faut arriver a rendre les dép6ts a froidpen plus reproductibles et éventuellement
chercher a obtenir de plus fortes aimantations danplan. L’utilisation de matériaux
magnétiques nanocomposites avec alternance de eudtres et douces pourrait le

permettre.

En ce qui concerne le SmCao, il faudrait cherchiémaer les contraintes mécaniques dans le
matériau. On pourrait envisager d’alterner les besade SmCo contraintes en traction avec
des couches d’'un autre matériau contraint en cosje, de sorte que les contraintes se
compensent. Il serait aussi intérssant de dépasecouches sur un matériau ductile pour que
celui-ci absorbe la contrainte.

La morphologie des dépdts de SmCo sur des subsatratstopologie (mauvais remplissage
des caissons) semble étre intrinseque au matédatefois, d’autres procédés de mise en
forme peuvent étre développés (usinage ionigue eg@mple) pour pouvoir intégrer le
matériau dans des micro-systemes.

Enfin, maintenant qu’'une composition donnant desbofsultats est connue, il peut étre
envisager d’étudier d’autres compositions, en ajouties terres rares (pour se rapprocher de
la stoechiométrie 1-5 dans la couche et augmeateoércivité), du Cu (pour augmenter la
coercivité et améliorer les propriétés a haute tgatpre), ou du Fe (pour augmenter
'aimantation)...

Des brigues de bases de microtechnologie (dépds di@s caissons, gravure humide,
planarisation) ont été développées sur le NdFeBieetsans trop dégrader les propriétés
magnétiques, bien que ce matériau soit tres oxgdabl

Dans la suite du projet Nanomag, la fabricationpdemier run sera achevée avant la fin de
'année 2007. La commutation mécanique et les gt RF seront testées et, en fonction de
ces résultats, les designs d’'un second run serefmpoint, fabriqués et testés dans des
circuits RF pour application aérospatiale.

Différents aspects de la filiere présentent dessdéfui sont autant de risques, mais qui

ouvriront des perspectives prometteuses (utilisati® matériaux magnétiques dans les
MEMS, actionneurs bistables). L'obtention de la ommation des puces serait déja, a ce titre,
une grande réeussite. Nous espérons que les coulamsmmutation seront proches de ceux
gui ont été calculés ou, en tout cas bien infésieguceux du MEMS RAIMI (h~3 A), et que

le nombre de commutation soit le moins limité plolesiUn certain nombre de puces a des
designs plus risqués que d’autres (jonctions migrges, aimant mobile jusqu’a presque 1

mm de long...) et il faudra déterminer jusqu’ou il psssible de prendre des risques liés a la
géométrie des puces. Enfin nous espérons une lmpratiéé de contact électrique en continu

et en RF, mais I'optimisation de ces propriétéa geincipalement I'objet du second run.
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L'expertise développée sur le dépdt de couches étmgres aura des applications dans
d’autres domaines, par exemple pour des micro-mateles micro-générateurs ou des bio-
MEMS. Une équipe du G2ELab, en collaboration aveedCEA-LETI et l'Institut Néel,
concoit des dispositifs de lévitation diamagnétiqp Ce type de dispositif requiert des
champs magnétiqgues importants (pour aimanter laticp@s diamagnétiques) et des
gradients de champ importants pour avoir des fotoeséquentes. Des applications dans le
domaine des bio-MEMS pour le guidage des celluted snvisagées. Sur la Figure 1, le
schéma de principe de la lévitation diamagnétiqusmesxemple de dép6t de NdFeB a texture
hors du plan pour cette application.

—

I:mag

v
*

NdFeB

Si

Figure 1 : principe d'un dispositif pour la lévitation diamagnétique et vue en couche d'un substrat gvé et
avec dép6t de NdFeB pour la mise en oeuvre de carmipe [1]

(Principle of a diamagnetic levitation system and BEM cross section view of a patterned substrate witla
NdFeB film for diamagnetic levitation) [1]

Les travaux sur les couches magnétiques dures peaussi avoir des applications dans le
but de produire des champs magnétiques permargangxemple pour les dispositifs non

réciproques a ferrite [2]. Parmi ces dispositifs, ammpte les isolateurs, qui permettent de
faire passer un signal RF dans un sens mais pad’datre, ou les circulateurs, composants a
3 entrées-sorties dont le comportement est déigitré 2.

Circulateur
Isolateur
Signal RF @_)
— —— Hex
-
Hext

v

Figure 2 : principe de fonctionnement d'un isolateuet d'un circulateur RF [2]
(Principle of RF insulator and circulator) [2]

Dans la suite des travaux, il serait intéressantélelopper le recuit laser des couches
magnétiques. Cette technique permettrait de neffelnda substrat que de maniére localisée
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et réduit les risques d’endommagement des empilentechnologiques déja présents sur le
substrat. Ensuite, cela permettrait d’alterner zteges douces (amorphes) et des zones dures
(recuites et cristallisées). Si, par exemple, aivara localiser le recuit a des dimensions
inférieures a 10 um, il est envisageable de corniceles structures telles que celles simulées
dans le chapitre I, a savoir des microswitchs aescparties dures aimantées verticalement et
dans le méme sens, séparées par un matériau doux.

Le chauffage laser peut aussi étre utilisé pouritére magnétique. Ce principe, illustré sur
la Figure 3 et développé sur des couches magnétigpaisses par N. Dempsey en
collaboration avec R. Grechishkin de l'université @ver (Russie), utilise le fait que la
coercivité diminue avec la température. Une counhgnétique dure, qui a été précédemment
saturée dans une direction, est soumise a un chaagpétique opposé inférieur au champ
coercitif a température ambiante. Le chauffage lpaer a travers un masque entraine
localement une élévation de la température quictaiter la coercivité et, du fait du champ
magneétique appliqué, les zones chauffées s'oriemtans la direction opposée au reste du
film.

m/ B
\ vy

Figure 3 : principe de [I'écriture magnétique et obervation d'une couche de NdFeB avec motifs
magnétiques a travers un film magnéto-optique

(Principle of magnetic writing and observation of amagnetically patterned NdFeB film with a magneto-
optical film)

Si on arrive a appliquer ce principe a des échéfi&sieures a 10 um, il devient la aussi
envisageable d’utiliser ce principe pour dévelopges microsystemes magnétiques avec
poles alternés. A ces échelles, le défi est d’atardes différentes parties de la couche sur
toute la profondeur.

Enfin, il est envisageable de réaliser des couphesminces par notre méthode de dépét afin
de les intégrer dans des NEMS. Des couches de NéFel® SmCo de 200 nm ont été
réalisées. Des parametres sont a ajuster, maigsedtats sont prometteurs. Des couches
jusqu’a 20 nm de FePt sont d’autre part étudiéesi@iae groupe. Ces couches présentent des
coercivités gH; de l'ordre de 1 T et ont une rémanence d’envirdh T L'utilisation de
matériaux magnétiques dans des NEMS est d'autarg pitéressante que nous avons
démontré que les lois d’échelle sont favorables régiictions des tailles dans les systemes
magnétiques.
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Annexe : matériaux magnétiques durs

Des informations essentielles concernant les pitgmi magnétigues des matériaux sont
représentées sous la forme de cycle d’hystérésisy @ace I'évolution quasistatique de
'aimantation en fonction du champ magnétique ap@di(Figure 1).

Les données importantes se trouvant dans un cigstérésis sont :

- l'aimantation a saturation M c'est-a-dire l'aimantation du matériau lorsqus le
moments magnétiques sont tous orientés dans la ndéeetion (celle du champ
magnétique appliqué)

- I'aimantation rémanente Mc'est-a-dire I'aimantation en champ nul

- la coercivité H; le champ coercitif est le champ externe qui amaimantation. Il

représente la difficulté a renverser une aimantgti@r un champ magnétique opposé.
M
M
M, \:u /

He

N

v

Figure 1 : exemple de cycle d'hystérésis magnétique
(Example of a magnetic hysteresis loop)

Usuellement dans les matériaux magnétiques durshemthe a maximiser Mt H..

Un matériau magnétique dur possede toujours unsot@opie. On peut soit exploiter
I'anisotropie de forme (comme dans les aimants &Niou I'anisoropie magnétocristalline.
Dans le cas d’aimants a base de terres rares,ag#st derniere qu’on exploite. Le moment
magnétique que porte un matériau cristallin minariigénergie du systeme s'il est orienté
dans une direction ou un ensemble de directionmidéfpar la structure cristalline ; il faut
fournir une énergie pour dévier le moment magnétide ces orientations stables. Prenons le
cas le plus fréquent ou il y a un axe dit de fagiteantation. Un matériau magnétique dur est
intrinséquement caractérisé par son aimantatioatdration M, qui représente la quantité
volumigue de moment magnétique, et son champ diaogie magnétocristalline A qui
représente la difficulté a écarter le moment magunétde I'axe de facile aimantation. Dans le
cas ou on a un monocristal idéal et sans défasitcyeles d’hystérésis seraient ceux de la
Figure 2.

127



Ms

v

'Ha ,'/ Ha

Figure 2 : exemple de cycle d'hystérésis magnétiqukiun monocristal parfait dans la direction de I'axe de
facile aimantation (trait plein) et dans une directon orthogonale (trait pointillé)

(Example of magnetic hysteresis loop of a defectdfe monocrystal in the easy axis direction (solidynd in
the direction perpendicular to the easy axis (dash)

Dans la pratique, Mest toujours inférieur & Met leur ratio dépend essentiellement de la
texture cristalline, c'est-a-dire de I'orientatides grains dans un polycristal, eté$t toujours
sensiblement inférieur as- cause de la présence de défauts.

Le défi auquel nous avons a faire face lors dalfétation de matériau magnétique dur est :
- de maitriser la microstructure et les défauts poaximiser la coercivité.
- d’obtenir une texture cristallographigque permett@dat/oir la plus grande rémanence
dans une direction donnée

Nous allons illustrer maintenant le role de la tegtcristallographique.

Supposons un matériau dans lequel les grains s@mtés aléatoirement. Si on applique un
fort champ magnétique dans une direction, tousii@sents de tous les grains vont s’orienter
dans cette direction. Si on supprime ensuite cenphées moments vont revenir vers I'axe de
facile orientation, dans le sens tel gu’ils contgébt a une aimantation dans la direction du
champ précédemment appliqué. Dans ce cas, l'ait@mtaémanente vaut la moitié de
'aimantation a saturation (moyenne sur une derhesp) (Figure 3).

.
902

M=Ms M = M, = 1/2*Ms

Figure 3 : comportement magnétique de grains orieids aléatoirement
(Magnetic behaviour of randomly oriented grains)

Si, au contraire les grains sont tous orientés danméme direction, aprés saturation de
'aimantation par un champ extérieur selon cettedion, I'aimantation de tous les grains
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reste dans cette méme orientation sans champ staacas, I'aimantation rémanente est
€gale a I'aimantation a saturation. Si on aimaetenatériau dans une direction orthogonale,
la rémanence sera nulle, car les moments reviehdebon I'axe de facile aimantation (Figure

4).

, 3 0

»

M = Mg M=M=

Figure 4 : comportement magnétique de grains orieids dans la méme direction
(Magnetic behaviour of grains oriented in the samdirection)
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