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INTRODUCTION

Les empilements multicouches interférentiels permettenéalser de nombreuses fonctions
de filtrage optique et leurs applications couvrent des domaines variés teldunetterie, les
télécommunications ou encore l'astronomie. Aujourd’hui, les spatiics concernant les
filtres optiques interférentiels sont de plus en plus exigeadtes fois le cahier des charges
fixé, on procede a une étape dite de synthese. Celle-ci consisteévoir la structure de
lempilement avant sa fabrication. Les algorithmes dédiéscalculs de couches minces
optiques permettent de synthétiser des empilements compléxes hautes performances.
Pour un nombre de couches et des matériaux donnés, ils assurent de céeceaedieur
filtre possible compte tenu du gabarit visé. La synthese ne posant pasedediffedultés, la
plupart des problémes proviennent de la phase de fabricatiorfiltke=s interférentiels a
hautes performances sont souvent constitués d’empilements d’'un grabderdemcouches
minces, parfois plus d’une centaine, dont les épaisseurs doivemtrétigément maitrisées.
Avec les meilleures techniques de dép6t actuelles telles 'éuap dration assistée et la
pulvérisation ionique, la reproductibilité des matériaux dépogésress bonne, et de plus,
lautomatisation du matériel rend possible la réalisation d’lemgints de plusieurs dizaines
de couches. La présence en permanence d’un opérateur a cété du bati pour stéppede d
chaque couche n’est plus requise, ainsi la réalisation d’empiienmecessitant plusieurs
heures de dépo6t n’'est plus un probléme. La principale diffi@dtéeerne la précision de
larrét du dép6t de chaque couche et celle-ci est directendentili choix des méthodes de
contréle. Leur amélioration constitue donc un enjeu majeur pour atteiesrsp écifications
toujours plus drastiques.

La microbalance a quartz est sans aucun doute le contrble leéprsdu notamment dans
l'industrie. Bien étalonnée, elle assure une bonne reproductibilité du controselléas son
implantation dans un bati de dépdt est assez simple. Maisésigipn d’environ 2% sur
I'épaisseur déposée pour les meilleurs quartz s’avere toutefois instefisaur de nombreux
dépots. Son utilisation est donc restreinte a des empilemeritesiet robustes aux erreurs
de realisation.

Seuls les controles optiques permettent d'atteindre les niveayerd@mance requis de
certains filtres complexes. On en distingue deuxtypes : les contrétdsaghotomeétriques et
ellipsométriques. Les seconds sont des contrbles indirects qunseigreent sur le profil
spectral d'un filtre qu’a partir de l'analyse des mesureshdagement d’état de polarisation
de la lumiére transmise ou réfléchie. De plus, ils nécessitent un montage ogltjuement
contraignant ainsi qu'un étalonnage critique. Les controles sppdaitométriques sont en
revanche beaucoup plus simples a mettre en ceuvre. Les contodleshno matiques furent
les premiers utilisés. Les criteres d’arrét de chaque couche sositsbasies mesures de flux
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a une seule longueur d’'onde, cette derniére pouvant éventuellemerifiénente d’'une
couche a l'autre. lls ont prouvé leur efficacité dans un certain nombre de cas ratanre
qui concerne les empilements dits quart d’onde comme les filtres passe bantsquels il
est possible d’avoir une compensation automatique des erreurs deé dedd@hgueur d’onde
de controle.

Le potentiel des contrbles spectrophotométriques large bandeliget d’études depuis les
années 70. Le principe est d’avoir un critere d’arrét basé non pas sur dessrdasne seule
longueur d’onde, mais au contraire sur une large plage spe®midant longtemps les
performances de ce type de contrble ont été limitées par ureitlpga peu adapté. Mais
depuis quelques années, le contréle large bande a connu un regain d'inhéettag
développement de détecteurs matriciels a faible colt pemnetitde acquisition quasi
instantanée du signal sur un large domaine spectral. Les pté&sigiioffrent des mesures
large bande sont intéressantes :

- caractérisation in situ de couches minces avec déterminatiopad@métres
optogéométriques tels que I'épaisseur ou l'indice de réfraction.

- visualisation en temps réel de la construction du filtre.

- compensation des erreurs de dép6t dans le cadre d’'un contrdleédache, non
pas a une seule longueur d’'onde comme avec un contréle monochromatique, mais
sur I'ensemble de la plage spectrale controlée.

L’objectif premier de ce travail de recherche est donc la gdiare d’'un systéme optique
permettant un contrble spectrophotométrique large banddres fihterférentiels en cours de
dép6t. Ce dernier doit étre implanté sur I'un des batis de déplabdratoire permettant la
réalisation de couches minces qualifiées pour le spatial.

Les mesures en réflexion étant assez délicates, la plupart des sospEderop hotométriques
ne permettent que des contrdles en transmission ce qui esarguffsur réaliser la plupart
des filtres. Toutefois, cela pose des problemes dans un certain nombre déiaasepmarOn
peut citer a titre d’exemple la réalisation d’absorbeurgeldrande susceptibles d’étre utilisé
pour limiter le niveau de lumiére parasite au niveau du plan focal d’ingtitsrd®bservation
(application CNES). Ce type d’empilement est constitué d'unrefitt déposé sur une
couche absorbante totalement opaque. Un contréle direct du dépdt deeflehtire peut
donc étre effectué en transmission, il nécessite une voie de neestgfexion. Par ailleurs,
dans le cadre de la caractérisation in situ de matériaugeldes mesures en transmission
s’avérent insuffisantes pour des matériaux présentant de I'absorption.
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La principale contrainte de conception du montage optique est doéalifation de deux
voies de mesures performantes permettant des acquisitionsasiagdtdes flux transmis et
réfléchis par I'échantillon traité. Les couches minces peuaiest d’'une part étre contrblées
au choix en transmission et / ou en réflexion. D’autre part, leur carabérigasitu est plus
précise et peut concerner tout type de matériaux.

Ce manuscrit de thése est introduit par un premier chapattarp sur I'état de l'art des
principaux types de contrble de dép6t de couches minces optiques. Chaaire eux
présente des avantages et des inconvénients qui sont détaillériées peécise. Le second
chapitre traite de la conception du systeme optique de mesgesldande. Ce dernier est
constitué de deux voies permettant des mesures simultanéeterionéét en transmission.
Le choix de la configuration du montage nécessite la prise en compte desdiventraintes.
Le chapitre 3 concerne la caractérisation in situ de mated#lectriques et métalliques.
Quant aux deux derniers chapitres, ils portent sur la mise en ceuvre de ce cogediaride
pour la réalisation de filtres interférentiels a hautes gpmdnces. Une modélisation des
signaux mesurés permet de simuler des controles de dép6t et de compandotazances de
divers criteres d’arrét (chapitre 4). Ce manuscrit se termine paésentation de résultats de
dépots contrdlés large bande : des anti-reflets, un absorbeur Erge hinsi qu'un filtre
colorimétrique (chapitre 5). Ces diverses réalisations mettedvidence tout le potentiel du
contrdle congu durant ces trois années de these.
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Chapitre 1

Principales techniqgues de contrble de dépot de
couches minces sous vide



1. Principales techniques de controle de dépbt de coucheses sous vide

Dans ce manuscrit, on distinguera deux catégories de contrdle. Les cosbriilelits directs,
lorsqu’ils permettent un acces direct a la propriété du filtre recherehgee les mesures sont
effectuées sur un verre « de référence » (par opposition a un vemeirk $€qui ne sert que
pour le contrble). Les autres contrbles sont dits indirects. Soie mpie les mesures sont
effectuées sur un ou plusieurs verres témoins. Soit parce que I'on a padractésdnt a la
propriété du filtre recherchée. Celle-ci peut étre sefsndas : I'épaisseur des différentes
couches de I'empilement ou le profil spectral voulu.

Précisons qu’un verre de « référence » est un échantillon qui reca@grifité du traitement
prévu dans les conditions de dépdt adéquates. Ces conditions inclyduos Isouvent la
rotation du substrat en cours de traitement. Dans la littératurepworetp arfois la notion de
contréle semi-indirect [1] pour signifier I'utilisation d’un verre témoirtigiee (sans rotation)
sur lequel est dépose lintégralité du traitement. Nous ne fermmsgite distinction dans ce
manuscrit.

1.1. Contréle par microbalance a quartz

Un quartz, ou cristal de silice, est un matériau présentant desgiés pi€zo-€lectriques. La
piézo-électricité met en relation les tenseurs élastiquiiéiictrique du cristal. Ainsi, une
contrainte appliguée sur une lame de quartz en modifie sa padderiséectrique.
Inversement, 'application d’'un champ électrique provoque une déformation de la lame.
Un dispositif de microbalance a quartz [2,3] consiste a couplemie de quartz avec un
circuit électrigue au moyen d’électrodes. On peut ainsi obtenir wilkabsn entretenue du
quartz. La fréquence de résonance dépend essentiellement de la coupe elalddddddme
mais elle est également fonction d’autres parametres tela gempérature. Selon la coupe,
différents modes de vibration sont possibles : compression, flexion et cigaitlédn choisit
habituellement le mode de vibration en cisaillement (cf figud® Tar dans ce cas, la
fréquence de résonance est moins sensible aux variations de température.

v

lame de quartz

couche minc
en formation

A

Mode de vibration en cisaillement d'une lame de quartz
Figure 1-1
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Lors de la formation d’'une couche mince sur la lame de quartz vibrasisaillement, la
fréequence de résonance du quartz varie a cause de 'augmentatiossée @ peut définir
une relation de la forme suivante :

dF=-K.dM

dF : variation de la fréquence d’oscillation du quartz.

dM : masse de matériau dépose.

K : constante dépendant notamment de la fréquence de résonance dwigsague de la
masse volumique du matériau dépose.

La mesure de la variation de fréquence permet de déduire la dmssatériau déposé, puis,
via la densité du matériau, I'épaisseur. On peut aussi & mlutie courbe d’étalonnage
déterminer pour chague couche la variation de fréquence correspondant a liépidisisée.
Les contréles au quartz sont tres répandus dans le milieu industriel. En effiehpantation
dans un béati dévaporation est assez simple, et ils permetfebtenir une bonne
reproductibilité des dépobts. Les microbalances a quartz sont dwmrclaen adaptées pour le
contréle in situ des dépots de couches minces.

Cependant, leur précision reste moyenne, environ 2% pour un quartz lnené&iz qui est
largement insuffisant pour la réalisation de certains empites. Plusieurs facteurs limitent
les performances d’un contréle quartz :

- La linéarité de la variation de la fréquence avec la variatiomasse déposée n’est
pas garantie notamment a cause des variations de température dans I'enceiors
de dépot.

- La microbalance a quartz n'est pas située au méme endroit que I'échantillequsur
on dépose. Autrement dit il existe un facteur de proportionnaldétérminer entre
I'épaisseur déposée sur le quartz et celle déposée sumtiiohaUn étalonnage est
donc nécessaire. Ce dernier est d’autant plus délicat gu'’il ear@murs de dép6t du
fait de la modification du cone d’évaporation au fur et a mesureagqgadntité de
matériau dans le creuset diminue.

Les microbalances a quartz se classent dans la catégorie des contr@etsindiune part le
contrdle n’est pas effectué directement sur I'échantillon traité. D’aatte on ne mesure pas
directement la grandeur souhaitée (I'épaisseur) mais uneivart fréquence. Soulignons
enfin que si les microbalances a quartz ne sont pas forcémesgastifpour I'arrét du dépot,
leur emploi est néanmoins trés répandu pour asservir lesestelsévaporation. De ce fait,
elles équipent la quasi totalité des machines de dépot.
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1.2. Contréles ellipsométriques

1.2.1. Principe de l'ellipsométrie

L’ellipsométrie est une technique d’analyse de surface fondéda soesure du changement
de I'état de polarisation de la lumiére aprés réflexion (ou réfraction) suutfaeesplane. Le
terme « ellipsométrie » traduit le fait qu’'une onde monochromatiqueiggaaectilignement
se trouve généralement polarisée elliptiguement apres réfldmionréfraction) sur un
échantillon (cf figure 1-2). Ainsi, I'ellipsométrie consistengsurer I'ellipticité de I'état de
polarisation de l'onde. Nous allons détailler dans ce paragraphenepe des mesures
elipsométriques en réflexion. Les mesures en transmission, nooin@antes, sont bien
evidemment possibles et sont réalisées de maniére analogue.

| Onde
i réfléchie
Onde ‘ ! ) E
incidente ' * P
I /‘/
I Z
! ‘/
| 7
milieu 0 (air) Y
P
.~
e
-
-
—
milieu 1 -(Couche)
r i
I
milieu 2 (substrat) i
Onde
réfractée

Polarisation elliptique aprelexéon d’'une onde polarisée rectilignement
Figure 1-2

E : champ électrique incident.
E : champ électrique réfléchi.
Epi / épr : composante, dans le plan d’incidence, des champs électriques incideetht. réf

Esi / Es, : composante, pempendiculaire au plan d’incidence, des champgéesctincident
et réfléchi.
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On peut définir les coefficients de réflexion des deux composantes degimars et s de la
maniere suivante :

E .
r :E—Pf_ :|rp|.exp(1.6p) (1-1)
pi
E .
L= =|r}exp(i3,) (1-2)

Si

|ro| €t [g] représentent la modification apportée a 'amplitude de la composante du aheéa
la réflexion. Les terme8, et o5 représentent le déphasage introduit par la réflexion. Des
équations (1-1) et (1-2), on déduit I'équation fondamentale de I'ellipsométrie :

p :%: tany.exp(j.A) a-3)

r
Avec : tany :I?p[ : rapport des modules.

S

A =93, -9, : différence de phase introduite par la réflexion.

Les mesures des paramétres ellipsométriques(N, eeA=9(N, ), permettent de

calculer, pour chaque couche i de I'empilement, son épaisseusen indice de réfraction
complexe Nl Ce dernier s’exprimant en fonction de I'indice de réfractipret du coefficient

d’extinction k; sous la forme N, =n, — j.k; .

1.2.2. Mesures ellipsométriques

Plusieurs méthodes de mesure existent pour déterminer les pasasitsométriquesy et
A . Mais elles utilisent toutes les composants de base suivantsounge, un polariseur, un

analyseur et un détecteur. La figure 1-3 présente le schémandp@ de la méthode par
polariseur tournant. L’analyseur polarise la lumiére de maniereigaetgelon un angle A par

rapport a la direction de I’axé, et le polariseur en rotation la polarise selon un anigi&
linstant t).
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E,| |[cosA —sinA| | O] | coswt sinwt | | E,
E.| |sihnA  cosA||0 r||-sinut cosut | | E,

A T A

Echantillon

AN

Analyseur Polariseur

Source

wmn!

méthode de mesuigselmétrique par polariseur tournant
Figure 1-3

Axe S :axe perpendiculaire au plan d’'incidence

Axe P :axe parallele au plan d’incidence

L'intensité I(t) mesurée par le détecteur peut s’écrire sous la farranse :

I(t) :|E§ +E2| =1,.@+a cos2ut + B.sin2ux)

tar P —tar’ A
tan® Y +tan’ A

tar .tar A

Avec :a = > >
tan” g +tan” A

et B = 2cosA.

a et p sont déterminés par la mesure des composantes alternatigesrdat délivré par le
détecteur aux fréquenceset 2o, par exemple au moyen d’'une détection synchrone. A partir
deo, B et A, on détermine les parametres ellipsométrigyes:

,1+
tany = il tanA COsA = B
1-a 1-a’
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1.2.3. Méthodes de contrdle ellipsométrique

1.2.3.1.Méthode numérique de résolution directe

Lors du dépot de 18°T° couche d’'un empilement, les deux paramétres ellipsométriques
mesurésy ,..(A,0) et A, (A,0) & une longueur d'ondé et un angle d'incidencé donné

vérifient le systeme suivant :

VieeM0) = Flepnery 8,0, (W) ()0 (1), K (M), ki (1), K (A) 0 (1), 0, 6)
(1-4)

A res(1,0) = A8y &M ) e (1)1 (1) K (3), o s (1) K (1), ). 1,6)

n,(A) désigne la partie réelle de I'indice de réfraction complese (@) sa partie imaginaire

(coefficient d’extinction). L'épaisseur de la couche i est naiée

A supposer gue les indices et épaisseurs des couches précéd@rtesonnus, il reste trois
paramétres a identifier j(h), k(A) et @ pour seulement deux équations. Une solution
consisterait a réaliser des mesures pour deux angles d’iceidiffiérents (ellipsométrie a
angle variable). On obtiendrait ainsi 4 équations pour 3 inconnues. Mt@snwthode est
difficilement applicable dans le cadre d’un contréle in situ. Le systemer{é peut donc étre
résolu que dans certains cas patrticuliers comme celui des sotremsparentes. Cette
résolution s’effectue de maniére numérique et de nombreux travavecklerche ont été
menés sur le sujet [4,5,6,7,8,9]. Toutefois, ces méthodes d’analyses sontpd@ees car
leur performance dépend souvent de conditions difficiles a satisfaimnaissance précise
des paramétres des couches précédentes, profils d’indicesllasticouches suffisamment
épaisses pour que l'identification des différentes variables inconnu gg&oge. ...

1.2.3.2.Arrét sur le minimum d’'une fonction de méiite

L'arrét du dépot peut s’effectuer au moyen d’une fonction de mgfiteeprésentant I'écart

entre les parametres mesurés et les parametres théaligdes de dépot [10]. Ce dernier
étant stoppé lorsque la fonction de mérite atteint son minimum absolu :

Xiz(t) = Z.ilL Tz:; ( [LIJi (U“J )mes_ b (Xj)m]z +[Ai (t’}\‘i)mes_Ai (kj)m]Z )
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N, : Nombre de longueurs d’onde qui composent le spectre sur lequeffestuée le
controle.
w,(ta;) o a(ta) o Paramétres ellipsométriques mesurés en cours de déplngdaur

d'onde};, alinstant t.
qu(Xj)th, A, (x,.)th: Parametres ellipsométriques théoriques a la longueur d'andgie I'on

doit atteindre a la fin du dép6t de la couche i.

De part sa nature, cette méthode impose la connaissance aes ides matériaux déposeés

pour le calcul des paramétres théoriquisih;). et A\). .

Toutefois, elle présente
lavantage de minimiser les éventuelles erreurs en recherghant le dépét de chaque

couche, le meilleur accord possible entre mesure et théorie.

1.2.3.3.Arrét sur I'épaisseur estimée

Comme nous l'avons vu précédemment, la résolution directe du systémaefit-4le

déterminer I'épaisseur déposée n'est pas optimale. Pour autpmersle dépot en se basant
sur I'épaisseur estimée semble étre un bon critere. Une sobtatisiste a choisir un modéle
optique décrivant I'empilement et a en optimiser les parasgtisqu’a ce que les angles

ellipsométriques théoriqueep(y, t,)\j)t et A(y,t,)\j)t calculés a partir de ce modele soient

h h

conformes a ceux m(a\sura’ﬂ:t{t,kj)meS et A(t,kj )mes [10,11,12]. On effectue la comparaison au

moyen d’'une fonction de méritg? [11] de la forme suivante :

00 =i 3 (o Lwbver L ool o) )

y représente I'ensemble des parametres du modéle a optithidépend bien entendu de
'épaisseur, mais il peut également dépendre de l'indicefdectién ni()\) et du coefficient
d’extinction k;(A) de la couche en cours de dép§t= f(g,n,(A\), k,(A)) .

Plusieurs stratégies sont possibles, on peut considérer dans uer gesnis comme connus
les paramétres (A) et k,(A). Il ne reste alors que I'épaisseur a optimi§er f(e ). Sil
apparait que l'optimisation de ce seul paramétre n'est pfsastié pour obtenir une valeur
de x? satisfaisante, on peut décider dans un second temps d’optingiéaméngt l'indice de

réfraction et le coefficient d’extinction. Ces derniers sont décritsipanodéle mathématique
(cf ANNEXE 1), par exemple une loi de Cauchy pour n et une loi non dispersive pour K :

22



n()\)=ao+%+i—i

k(M) = b,

Dans ce cas, seuls quatre parameties, ,a, etb, sont a optimiser au lieu des différentes

valeurs n,(A) etk,(A) a chaque longueur d'ondey:=  e.,3 .a.a,,b,). Soulignons que de
nombreux autres parametres peuvent ére modélisés [11,12,13] afemdie compte de
maniére précise de la structure de l'empilement : homogéneitggsité, degré de
cristallinité.... Pour un contréle in situ performant d’'un dép6t couchiesen) une étape
préalable de caractérisation ex-situ est méme nécessaire powirg/@onnaissance poussee
du modele a utiliser lors du dépdt. Soulignons que les fonctions des rééunitliées sont
adaptables aux contrbles ellispométrigues monochromatiques. Pourisies révidentes,
I'ellipsomeétrie spectroscopique offre néanmoins plus de pos&ibiiotamment au niveau de
l'optimisation.

1.2.4. Conclusion

L’éllipsométrie est un moyen de contrble performant qui permegdlisation de mesures
dans une large gamme d’épaisseurs : de quelques angstroms @rp ldg@nes de microns.
Plusieurs méthodes d’analyse sont possibles, trois ont été téesseba plus répandue
consiste a estimer I'épaisseur déposée en optimisant fesngtees d’'un modeéle. Outre
I'épaisseur, cette technique permet également I'estimatiomod#reux autres parametres :
indice de réfraction, coefficient d’extinction, homogénéité, rugositkegré de
cristallinité....... [12]. Ce moyen de contrOle s’avére trés performibitl5], encore faut il
avoir une parfaite connaissance du modele physique des matériauXsdéposeffet, la
difficulté de I'ellipsométrie réside souvent moins dans les mesures que ulanrdly se.

Par ailleurs, les controles ellipsométriques présentent lagant’étre insensibles aux
fluctuations d’intensité de la source. Tout comme le contrble quarszaadt de contrdles

indirects qui ne donnent pas directement acces aux parameétres p hy sigéesadéillon.

1.3. Contréles spectrophotométrigues monochromatiques
1.3.1. Quelques rappels de calculs couches minces

Soit un empilement de couches minces homogenes isotropessdfanes paralleles (cf
figure 1-4) éclairé par une onde plane monochromatique :
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milieu q+1 (Nw) \ mili/eu q (N

A { N\
Ay By
) \ /‘\ /‘\ /‘ : couches
] ) > minces
2 k\ <
substrat () milieu 1 (Ny)

Empilement de cosaménces éclairé par une onde plane
Figure 1-4

On peut exprimer (cf annexe 2) les résultantes des compsdangentielles des champs
électriques an E,,) et magnétiquesl—(aq ,H, ) au niveau des dioptrex, eta, a l'aide du

formalisme matriciel suivant :

{an IE, } | coss, .2 { 1 }
= n :
Haq /an I=q Ns

jm;.sind,  coso,

avec : 9, :%.Ni.ei.cosei

d; : déphasage introduit par les réflexions sur les dioptres de la couche i.

N; : indice de réfraction complexe de la couche i. On peut Memgrisous la forme:
N, =n,—jk , n et k étant respectivement lindice de réfraction et le coeffici
d’extinction de la couche .

€ : épaisseur de la couche i.

0, : angle de réfraction dans le milieux .

N, Ns : admittances des milieux i et du substrat.
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pour une polarisation de type «p », ona:

n, = N cos8.. /& et ny= N cosf,. ’i
Mo Ho

pour une polarisation de type « s », on a:
N. € N £
N === et no=—p. [
cosB, | W, cosH, \’ Ho
80

— : admittance du vide g, et p, étant respectivement la permittivité et la
Ho

perméabilité du vide)

On peut également définir une admittance Y pour I'ensemble deulctige couches minces

et on notera y., 'admittance de 'empilement au niveau du dioptre g. La relation 1-5 indique
gue I'on peut considérer le dép6t d’'une couche g sur un empilement deugkles comme
équivalent a un dépot sur une structure d’admittagce Y

sind
E. /E,. cosd,  j. 1171 1.5
Ha | | oy, -3
9 T Jmy-SiNg, COSod,,
Haq& Haq
Avec:Y, = = et Y= =

8g4 q

s 7 an Haq
On pose généralement: = = etC= =

a, a

q-1 o1

Le superstrat étant le plus souvent de l'air, on ppsg=n,, les facteurs de réflexion et de

transmission en intensité s’écrivent sous la forme suivante :

2
n = nO_Yq+l
r]O +Yq+l
4n,.0e(n,) Den,)
] T= 0 T= 1-R
(N.B+C).(N,B+C) ! D&Bc*j( )
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Pour une polarisation de type «p », on noteeRT, les coefficients de réeflexion et de
transmission en intensité.
Pour une polarisation de type «s », on noteeRT, les coefficients de réflexion et de
transmission en intensité.

o . - 1 1
Ainsi pour une source totalement dépolarisée on a d'dirch—:(Tp + TS) etR= —(R + RS).
2 24P

En absence d'absorption, on peut montrer e&BC*)=0Oeln,). On retrouve ainsi la
relation T+ R =1. Dans le cas général,L+ R+A =1. A étant le coefficient d’absorption. On

néglige les pertes par diffusion, ce que I'on peut justifier par 'emplsulistrats polis et par
la réalisation de couches présentant de trés bons états de surface.

1.3.2. Arrét sur niveau

Du fait des possibilités techniques, les premiers controlestrspbotométriques furent
monochromatiques et parmi eux le plus intuitif est sans douterrék aur niveau»
[3,16,17,18]. Le principe est simple, le dép6t de chaque couche i esé sbopgue le niveau
de transmission ou de réflexion mesuré a la longueur d’onde de cokjr@geint le niveau

théorique calculé. On pose le critére d’arrét suivant :

(Treot)= T, )Mi contrdle en transmission

ou
(Rpedt)=Ry,),.  controle en réflexion

T...(t) / R, (t) : Facteurs de transmission et de réflexion mesurés a ladondionde de

contréle’,, a un instant t donné.

T, / Ry, : Facteurs de transmission et de réflexion théoriques a atteindre erdfipatea la

longueur d’'onde de controlke,; .

La qualité du dépdt obtenu est toutefois conditionnée par la maitieselusieurs
parametres. Une connaissance précise des indices déposés ehaime de mesure
parfaitement étalonnée sont indispensables, ceci afin que lesrsvalgesurées soient
rigoureusement conformes aux calculs. Des problémes de variation d’indicersrde dép 6t
ou de dérive de signal dans le temps peuvent rapidement rendomtldle totalement
inopérant. Le choix de la longueur d’onde de contrdle est bien entendmprésant et doit
étre I'objet d’'une étude approfondie [19,20].

Ce type de contréle peut étre direct, lorsqu’on effectue lesurewesdirectement sur
I'échantillon traité, ou indirect. Dans ce dernier cas, on contraépét sur un ou plusieurs
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verres témoins [3]. On peut par exemple introduire avant le dép6t de chacuneaes an
nouveau verre témoin dans I'enceinte a vide. Le dépot se rédwtdados ce cas a une
succession de contréles de couches uniques. Ainsi, les erreurs deu&gbues lors de la
réalisation des couches précédentes ne perturbent pas le cdatdé@pot de la couche en
cours. Il est également possible d’améliorer la sensibilgénuEsures en utilisant des verres
témoins préalablement traités [21]. Dans certains cas, coromelg couche d’adaptation
d’'un Fabry-Perot, il arrive en effet que le profil spectral soit peu maalifi€ours d’'un dépot.
L'utilisation d’'un verre témoin pré-traité au moyen d’'un matéridégauat permet alors
d’augmenter la dynamique du signal. Mais le principal inconvénient dudtmrindirect
provient de la difficulté a présager de ce que sera le résultat sur lel@eéference. En effet
les conditions de dépbt entre verre de référence et verre témosomepas toujours
identiques et les effets cumulatifs des erreurs ne sont pas forcémenmt gmispee.

Pour contourner la difficulté d’avoir @ mesurer des valeurs absoluesrmanission ou de
réflexion, il pourrait s’avérer judicieux de rechercher unegleur d'onde de contréld,
pour laquelle le signal atteindrait un extremum en fin de défidisi, il ne serait plus
nécessaire de connaitre de maniére exacte le niveau du sigeql’pwiis’arréterait sur le
minimum ou le maximum de ce niveau. Cependant la détection d’'un extremum east@dus
en analysant la dérivée du signal. Dans ce cas, on préférera donc un arnét &ewr@é sera
'objet du paragraphe suivant.

1.3.3. Arrét sur dérivée par rapport a I'épaisseur
1.3.3.1.Principe

La méthode consiste a arréter le dép6t sur un extremum du &igmal longueur d’onde de
contréle [3,16,18]. On détermine donc pour chague couche i de I'empilemelingueur
d'onde X,, pour laquelle le signal doit atteindre un extremum en fin @HWIEI on se
restreint au cas particulier des couches non absorbantes, on peoteesimplement la
condition a réaliser. Dans ce cas, les coefficients de i@fleR et de transmission T
dépendent des parametreg.g eti. Onpose donc :

oT

oR
Aoi \ =0 Aoi \ =0 1-6
! (ain.eilo o (ain.eilo (1-6)

En considérant que les couches sont homogenes, la relation a satisfaire en fibt g@defe
choix des longueurs d’onde de contralg est la suivante :
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o0R oT
A\ | — =0 A\ | — =0 1-7
Oi [ j Ou 0i (aej}\m ( )

On appellera donc par la suite, DRE ou DTE, ce type de contrbté&flenxion ou en
transmission (Dérivée de la Réflexion ou de la Transmissiomaparort a 'Epaisseur). En
pratique, au cours d’'un dép6t, on mesure I'évolution des signaux au cotesnpls t. En
faisant I'nypothése d'une vitesse de dépodt constante, les riteaerét des différentes
couches sont donc:

R )
6_ =0 contrble en réflexion
ot o

ou (1-8)

oT . .
—| =0  contrble en transmission
ot ),

Chaque couche possede sa propre longueur d’'onde de conjfokt dans le cas le plus
général, elles sont toutes différentes [22]. Soulignons qu’il patfbip y avoir plusieurs
longueurs d’onde possibles pour effectuer le controle d'une couchenwrse, il peut
s’'avérer gu'aucune longueur d'onde ne satisfasse la condition 1-a <eelproduit
freqquemment dans le cas de couches tres fines. Il faut alordleorérdép bt par un autre
moyen, par exemple au quartz ou sur niveau.

Le contréle DTE ou DRE peut étre réalisé de maniere directe ou ind28gt€ontrairement
au contréle sur niveau, une mauvaise connaissance sur les indices ourunrdéfgEme
d'inhomogénéité ne rend pas le DTE ou DRE inopérant. En effet, gpro@mpilement de
diélectriques, une erreur sur l'indice n est compensée par umioranl’épaisseur e et le
dépbt sera stoppé a I'épaisseur optiqg(é»m).ei souhaitée [2]. Par exemple un indice plus

petit que prévu est compensé par le dép6t d’une couche plus épaisse.

1.3.3.2.Cas des empilements diélectriques quart d'onde

Supposons que I'on dépose une couche g non absor(m,rifé]e et SqDDe) sur un

empilement d’admittance réely¥a la longueur d’ondeh, (Y (A,)=0o, aOOe). On peut

montrer (cf annexe 3) qu'au cours du depot, 'admittangg decrit un cercle dans le sens
opposé au sens trigpnométrique (cf figure 1-5) :
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4 Om(Y o (Ao))

(030) D6(Y 4 (Ao)

\6 =pm

q

Diagramme d’admittance
Figure 1-5

Le cercle d’admittance décrit lors du dépét de la couche g coupe l'axeougadgux valeurs
particulieres de déphasage :

A

- 3, :%ern (@r) = n.e, :(2.p+1).7° p : entier naturel

Ay

-6, =p.m (@Ay)=>n, €= p.;

L . . . A .
Une couche dont I'épaisseur optique est un multiple entlelz%leest dite quart d’onde
A ) . .
[n.e:p.j"j. On parle également de couche demi onde dans le cas partioulier
A S : R
n.e= p.;o. Pour les couches quart d’'onde, il existe une notation particuliere de la forme :

pH ou pB
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Ce qui signifie que I'épaisseur optique de la couche considérée s’aagit p.IO. Les lettres

H et B sont employées pour des empilements constitués de déénama H désignant le
matériau d’indice Haut et B celui d’indice Bas.

Etudions en détail le cas particulier du dépdt d’'une couche non absosbarta milieu
guelconque (absorbant ou non). Nous avons précédemment introduit la relatiadiequi r

coefficient de reflexion R et admittandg,, :

2

ﬂ 0~ Yq+1
nO + Yq+1

En posanty , =x+ j.yon peut montrer qu'il existe un cercle d'admittance qui correspond a

un méme facteur de réflexion :

2
1+R R
|:X _no(ﬁj} +y2 = 4r]§ (1_ R)2

Sur la figure 1-6 sont représentés le cercle décrit pdmi’ttancqu+l(x;y) lors du dép6bt

d’'une couche mince non absorbante sur un milieu d’admitté{q(te;ﬁ) guelconque ainsi
que le cercle d'iso-réflexion correspondant a cette méme avatY,. Le centre des deux

cercles étant réel, le facteur de réflexion de la couchews ce dépbt passe donc par deux
extremums tous deux situés sur l'axe reel :

dR
(%l =0 = Y,.(x,)00e

Si aucune des couches constituant 'empilement n’est absorbant& aldrsR et la relation
précédente est également valable pour la transmission T :

oT
(%lo =0 = Y..(k)O0e

Un contréle de type DTE ou DRE de dépdts de couches minces diglestrevient donc a
stopper ces derniers pour des valeurs réelles d’admittances.
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A Om(Y._..(A TPy ;
( q+1( 0) cercle d’is«-réflexior

2°M extremum

\

\ ,/De(vqﬂ(xo»
Yq+1(x’ y) ]

/debut du dépat

Y, (a,B)

trait discontinu : dép6t d'une couche mince sur un milieu d admittarteale Y, (a, ).

trait continu : lieu des admittances correspondant au facte@il éeion initial avant dép6ot.
Figure 1-6

Nous avons vu précéedemment que le dép6t d’'un matériau non absorbant sdrewn mi
d’admittance réelle &, conduit a la réalisation d’'une couche quart d’onde lorsqu’on s’arréte

sur une admittance également réelle. On déduit donc que pour desneenpsl quart d’'onde
a A, de matériaux diélectriques, il est possible d’effectuer amiréle DTE ou DRE en

contrblant 'ensemble des couches a une seule et méme longueur d’onde, a sdleixiste

dans ce cas particulier un phénomeéne intéressant de compensatiears. lllustrons ceci
sur un exemple simple. Supposons que I'on veuille déposer 'empilement suivant :

Substrat / 1H / 1B / Air A, =600 nm
Avec:n, = 235/k,=0,n;=145/k; =0, n,= 152, k,=0

Admettons qu’en réalité, on commette une erreur lors de l'arré@ geesmiere couche. On
dépose 1,1H (70,2nm) au lieu de 1H (63,8nm). L’arrét de la seconde couchklej-si est
sans erreur, conduit au dép6t de 0,955B valeur pour laquelle I'ad mitisincéelle (cf figure
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1-7). L'épaisseur de la seconde couche est plus faible que prévernet mle compenser en
partie I'erreur de dép6t de la premiere, 98,8nm (0,955B) au lieu de 1@,4L& figure 1-7
montre en effet que les dép6ts 1H et 1,1H conduisent a des admitéaseesdifférentes.
Mais apres le dép6t des couches suivantes (1B et 0,955B), les admittances des déhesbicouc
sont presque les mémes.

Om(Y (,))

Cercles d’admittance a la longueur d’onde de con(ﬁqge= 6001m) des empilements

1H / 1B (empilement idéal) et 1,1H/ 0,955B (empilement avetiegompens ée)
Figure 1-7

Notons toutefois que ce phénomene de compensation d’erreurs est ppagiblgue toutes
les couches sont contrélées a une seule et méme longueur d’onde. Dans ce céisdlartep
couche trop longue conduit naturellement a diminuer I'épaisseun deuiche suivante et
inversement pour une couche trop courte. Cette correction d’errecepeadant lieu qu’au
voisinage de la longueur d’'onde de contr@le La figure 1-8 montre les profils spectraux

obtenus pour les cas de correction d’'une couche trop longue 1,1H et d’'une couche trop courte
0,9H. C'est & la longueur d’onde de contrfllg = 600nm) que la transmission se rapproche

le plus de la valeur théorique.
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Profils spaux en transmission des empilements :
1H/ 1B (empilement idéal),
1,1H / 0,955Br(pensation d'une couche trop longue)
et 0,9H / 1,05B (compensation d’une couche trop courte)
Figure 1-8

Dans le cas d'un empilement dépaisseurs quelconques, avec desufsngi@nde de
contrdle différentes pour chaque couche, il n'y a généralement pas de congpetisateurs
possible. Le contrdle DTE perd alors de son intérét et on luéngerébuvent dans ce cas un
arrét sur niveau.

L'idéal serait de pouvoir compenser les erreurs de n'importetgpel d’empilement et ceci
sur un large domaine spectral. Pour se faire, un simple contodlechromatique n’est pas
suffisant, il faut utiliser un contréle spectrophotométrique large bande.

1.3.4. Conclusion

Les contrbles optiques monochromatiques présentent 'avantage dhéplessa mettre en
ceuvre. De nombreux criteres d’arrét sont possibles, les deux plus répantigeréamement
les arréts sur niveau et le DTE / DRE :
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- (Tmes(t) = Tth )Xol ou (R mes(t) = Rth )xo, arrét sur niveau

9T) —o ou [2R) =0 aréet DTE ou DRE
ot ), ot ),

De part sa nature, l'arrét sur niveau devrait étre le plusspdés deux [3]. En effet, l'arrét
DTE ou DRE est basé sur des déterminations d’extremums a unelondjonde ou, par
définition, le signal varie peu en fonction de I'épaisseur. Geléraduit forcément par une
plus faible sensibilité aux variations de transmission ou dediogflePar ailleurs comme tout
contréle basé sur un calcul de dérivée par rapport au tempericer est relativement
sensible aux éventuelles variations de vitesse de dép6t. Cepdadaifficulté d’effectuer
des mesures absolues rend le contrdle sur niveau plus délicat a mettreeermeoutre, les
controles de type DTE ou DRE sont particulierement bien adaptés réalisation
d’empilements quart d'onde pour lesquels il existe des phénoméne®deensation
d’erreurs.

Soulignons enfin que I'étude des contréles monochromatiques que nous venorsedeepré
est loin d’étre compléte. Comme nous l'avons déja expliqué, iteegie nombreux autres
critéres d’arrét possibles parmi lesquels :

- a—T =0 ou a—R =0 [3,18,24,25] (méthode du maximetre)
oA ), oA ),

Il est logique de concevoir un critere d’arrét analogue au BOBRE mais cette
fois ci basé sur la dérivée en fonction de la longueur d’onde. |l siteegpendant
une trés bonne connaissance de lindice de réfractip) et du coefficient

d’extinction k(A) pour un calcul exact des différentes longueurs d’onde de controle
Ao -

9%\ 9\

2
_(asz “o
0%t )

Qi

2 2
- (a Tj =0 ou (G_R] =0 [25] (méthode du second harmonique)
)‘Oi A

0i

2t

2
(aa R] =0 [25] (méthode du point d'inflexion)
A

0i

Ces deux critéres d’arrét consistent a stopper le dép6t lolaqlézivée premiére
atteint un maximum. Le but étant d’obtenir la meilleure sengbgibssible a la
longueur d’'onde de contrble.
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- critere d’arrét basé sur l'admittance Y [26,27,28]

Au cours du dépét d'une couche, I'admittance décrit un cercle. Coraptedes
éventuelles erreurs, I'épaisseur déposée peut étre plus amieodu plus faible que
prévue. Il est alors possible de calculer la nouvelle trajecesionée décrite par
I'admittance lors du dép6t de la couche suivante et d’évaluer la towabbur a
atteindre pour compenser l'erreur.

1.4. Contréle spectrophotométrique Large Bande
1.4.1. Arrét sur fonction de méiite

Les premieres études sur le potentiel des contrdles Large Bande ne s@éeeptes et datent
des années 1970 [16,29,30]. Toutefois, pendant longtemps les p erformangasadets ade
mesure ne permettaient pas la réalisation de filtres ex@plau moyen de ce type de
contrble. Avec les progres de ces dix derniéres années notaremegt qui concerne le
développement de détecteurs matriciels, de nombreux laborat@resorg a nouveau
intéressés a cette voie de recherche et développent actoelesecontrdles large bande. 1l
existe méme des versions commercialisées.

Le critére d'arrét de ce type de contrble est basé surldigation en temps réel des profils
spectraux mesurés. De maniére analogue au contréle ellip&pregpour controler le dépot
d’'une couche, on peut utiliser une fonction de mérite qui représetmps réel la distance
entre le profil mesuré et le profil attendu en fin de dépat [29Lcritere d’arrét de la couche
est la minimisation de cette distance :

z
=z

| RS {ONE

=1

Y EHEELIHN TR0

=1

2(f) =1 1
Xi()_N N,

N, : Nombre de longueurs d’onde qui composent le spectre sur lequeffestue le

controle.
Ri(t.A;) /T (t;) : Facteurs de réflexion et de transmission mesurés au cours du dépot de

la couche i, a lalongueur d'onde et a linstant t.
Ri(xj)th I'T (xj)m: Facteurs de reflexion et de transmission théoriques a la longueur d'onde

que I'on doit atteindre a la fin du dépo6t de la couche 1.
L'utilisation de ce type de fonction de mérite sous forme d’égaddratique est assez

répandue pour I'évaluation des performances de mesures expérimentakele Bamaine de
I'ellipsométrie comme nous l'avons déja vu, mais également dateniaine de la synthese
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couches minces. Plusieurs variantes existent bien entendu. Ilresigmaple possible de
pondérer les longueurs d’onde par un coeffic@nt [18] :

QN QN
)(iz(t):N"L’.jNglRi(t,xj)meS—Ri(Xj)th]z ou )(iz(t):N"L’.jNgl'I'i(t,kj)mes—'l'i(Xj)th]z

ou si 'on dispose des deux voies de controle (réflexion et transmission) :

Ny

Xiz(t) = 2_]|\-|L 2 ( [Ri(t,xj)mes -R (7‘1' )th]z +[Ti (U‘J )meS_Ti (Xi)th]z )

=

Les fonctions de mérite sont continues par morceaux et en teéesies’annulent a la fin du
dépot de chaque couche. Sur la figure 1-9 on peut voir la fonction dke etéendue pour
l'exemple précédemment étudié. En pratique, a cause d’'une mamaigese des indices,
d’'un mauvais étalonnage de la chaine de mesure ou des erreurs de dép6t cunedéiesecel
s’annule pas mais passe par un minimum absolu. Dans ces condibomage gour un
contréle DTE ou DRE on peut analyser la dérivée de cette fonetissous réserve d’'une
vitesse de dépot constante, poser le critere d’arrét suivant :

a—>::o (1-9)
301" 301"
25‘\1H 1B 25\
jz \Xl —. X2 jz \ X1 X2
1o \ \ " \ \
| RN N\ N N
N N
0

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 O 20 40 60 80 100 120 140 160 180
épaisseur (nm) épaisseur (nm)

fonction de mérite théorique (a gauche) et fonction expérimentalgés (a droite)
empilement : Substrat / 1H/ 1B/ Air
(ny =2,35ky, =0/ng =145/kg =0/n,=152/k,=0)

Figure 1-9
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La valeur finale dex; représente I'erreur quadratique résiduelle de I'empilement a la fin du
dépot de la couche i.

1.4.2. Arrét sur I’épaisseur estimée

Il est possible de définir un autre critere d’arrét pour un cantabbe bande. Comme pour
I'ellipsométrie, on peut chercher a estimer I'épaisseur sEgpen temps réel [31]. Pour ce
faire, on choisit un modeéle optique décrivant 'empilement et ommige ses parametres
jusqu’a ce que le facteur de transmissiiﬂ;(y,t,ki)th (ou de réflexion Ri(y,t,xi)th) théorique

calculé a partir de ce modéle soit conforme a celui me€uréeffectue la comparaison au

moyen d’'une fonction de méritg? de la forme suivante :

=z

x?()=Ni

R ROA)LE o 0= Sa) Tl )

=1 =1

ou si I'on dispose des deux voies de contr6le (réflexion et transmission) :

x?(t)=

Z_NL%([R(LM SR o[ ) T ee), )

y représente 'ensemble des parametres du modele que I'on aio@imiser. En plus de
I'épaisseur, on peut également ajuster l'indice de réfracm(dn) et le coefficient d’extinction

k(\) afin d’obtenir la meilleur concordance possible entre caleuisesures. Comme nous
lavons déja expliqué pour l'ellipsométrie, les modeles optiqudisamt généralement des
fonctions mathématiques pour réduire le nombre de parametres iraisept(lois de
Cauchy.....).

En théorie, la fonction de méritg? s’annule, mais en pratique, pour les méme raisons que

celles évoquées dans le paragraphe précédent, ce n’est pas le cas.niifésidm absolu de
cette fonction qui permet d’estimer I'épaisseur déposée en temp sasgjué cette épaisseur
est égale a I'épaisseur théorique a atteindre, le dépot est arrété.

Soulignons que l'estimation des différentes épaisseurs dépeséemsensible a toute
variation de vitesse de dépo6t. Bien entendu, dans le cadre d’acquisémurentielles, si la
vitesse augmente brusquement d’'une mesure a l'autre en toute fin de dép6t, il yyaeuderis
réaliser une couche trop épaisse. Cela influe légeremena furédision du contréle, mais
'épaisseur estimée reste correcte. La méthode précédemitedgete est plus sensible aux
variations de vitesse. En effet, un critére d’arrét basé sur le calcul d’'unéedéar rapport au
temps (cf relation 1-9) peut conduire a une mauvaise interpprétaés données en cas de
variation de vitesse de dépot.
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Pour finir, notons qu’il existe une variante de l'arrét sur I'épais estimée, il s’agit dans ce
cas d’estimer la durée du dépot [32]. Cette méthode a surtout de l'intérét paogquisgions
séquentielles. Dans ce cas, on est habituellement contraint d’attéamduisition d’'une
nouvelle mesure pour savoir si les conditions d’arrét du dépo6t sont satisfaites begiate
une solution pour s’affranchir de cet inconvénient. A partir des reiffés épaisseurs
estimées, connaissant la durée séparant deux mesures, ililestidacalculer une vitesse
moyenne de dép6t. On peut alors évaluer en temps réel la duréed@ener et baser le
critére d’arrét sur ce paramétre. L’avantage de cette médstdévident, le contrble est plus
précis car il permet d’arréter le dépo6t entre deux mesures.

1.4.3. Conclusion

Le critére d’arrét d’'un contréle large bande est basé sualyam de mesures effectuées sur
une large plage spectrale. Il permet de minimiser lesiex sur 'ensemble de ce domaine et
parait donc a priori tout a fait adapté pour la réalisationltnesf ayant des propriétés large
bande. Parmi les criteres d’arrét possibles figurent : lemmim d’'une fonction de meérite,
I'estimation de I'épaisseur déposée ou de la durée de déppraisation d’'un modele. Il
s'agit de méthodes analogues a celle d'un contréle ellipsa@uétriContrairement aux
contréles monochromatiques qui ne peuvent renseigner au mieux quEpaisskur optique
déposée a la longueur d’onde de contréle, le contrble large bandet prrd éterminer :
épaisseur, indices de réfraction et coefficient d’extinction.

Reste la question du phénoméne de compensation d’erreurs. Nous avonsl \@tau’
systématique pour un contréle monochromatique de type DTE ou DRE, dans le cas particulie
des empilements quart d’'onde. Mais qu’en est il pour le contrdle large bandet2@essoit
montré qu’un tel phénomeéene est possible pour des cas restreimpilefeents [3,32].
Cependant, d’'une maniére générale, ce type de contrble n’'induit pamatiguement une
compensation d’erreurs. Cette compensation systématique estilggossus I'évoquerons
dans le paragraphe suivant, mais elle nécessite une étagaptimisation faisant appel a un
logiciel de synthése d’empilements couches minces. Ce phénoméng@asemhérent a la
méthode du contrdle large bande comme il peut I'étre pour un contréle DTE ou DRE.

1.5. Conclusion générale

Le contréle in situ des dép6ts de couches minces peut étré patisle nombreux moyens.
L’étude que nous venons de présenter n'est pas exhaustive [33]. |I©utoatrble par
microbalance a quartz trés répandu dans l'industrie, on peut distinguer deus deanilles :
les contrdles ellipsométriques et spectrophotométriques.
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L’idéal serait de conclure ce chapitre en précisant quel est leunaitlatréle. Mais il est tres
difficile de généraliser. Un contrble peut s’avérer tresquardnt pour le dépét d'un type de
filtre mais trés décevant pour d’'autres. Par exemple le DOIDRE, bien adapté pour le
contrdle des couches quart d’onde, I'est beaucoup moins pour des emsileiépiisseurs
quelconques. Il faut étudier chaque situation et rechercher dans chaque cale leoplus
adapté afin de limiter les erreurs de dép6t [20,34,35,36,37]. Pour certains empjlémpents
méme s’avérer judicieux d’en utiliser plusieurs, le contrélenmgdtn’étant pas forcément
identique pour toutes les couches. L'idéal consisterait en fadligeréla synthese d’un filtre
en prenant systématiguement en compte les moyens de controle ddispose pour le
fabriquer [32,38]. Les filtres passe bande en sont un tres bon exebgsleempilements
peuvent étre synthétisés a l'aide de couches d’épaisseurs quelcanqupsart d’onde.
Pourtant, dans la pratique, on utilise systématiquement des couchted’gode. La raison
est simple, cela permet un contréle DTE du filtre & une s#uféme longueur d’onde. De
nombreuses études montrent que I'on obtient ainsi une trés grande reproductioiéta gne
compensation d’erreurs remarquable [23,39,40,41].

Pour limiter les erreurs de dépo6t, il est important de biertriseai le processus de
fabrication (arrét automatisé, indices reproductibles ....). Néanmiirssavére presque
impossible de les éviter totalement et il parait alorsrésgant de pouvoir les compenser.
Parmi les controles qui ont été présentés, les contréledlipaométrie spectroscopique et
par spectrophotométrie large bande sont les seuls qui penmet'évaluer I'épaisseur
déposée, l'indice de réfraction et le coefficient d’extinction des matérilaest alors possible
de prendre en compte les erreurs de dép6t d'une couche en niokbfiaépaisseurs des
couches restant a déposer [42,43,44,45,46,47]. Cette réoptimisation tempermét une
compensation d’erreurs sur I'ensemble du domaine spectral de controlestE&tuellement
'objet de travaux de recherche en ellipsométrie comme enrspbctométrie large bande
[48,49,50].

A titre indicatif, les méthodes ellipsométriques sont jugéas ptécises pour le contrdle des
trés fines couches. Dans ce cas, en effet, il n'y a aucun mieréérence visible sur le
domaine spectral contrélé ce qui rend les méthodes spectrophadgosetrmoins
performantes. En ce qui concerne la détermination de l'indice de réfraatiipsbmétrie est
également meilleure. En revanche, les méthodes spectrop hotpregtsont plus sensibles
pour la détermination du coefficient d’extinction car le factdar transmission est trés
sensible a I'absorption. Les contrdles ellipsométriques nécessitenliquas & mise en place
d’'un systeme optique complexe et d'un calibrage précis notamenenot qui concerne le
positionnement angulaire des éléments optiques. Pour un contrdleoghettmétrique on
peut se contenter d'un montage beaucoup plus sommaire et moinsgrarttaiDans sa
version la plus basique, un simple collimateur relié a une soorgele systeme d’émission,
et un autre relié & un spectrophotometre pour le systemeleleioal de flux suffisent. C’est
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sans doute la raison principale qui explique une plus grande diffudasn controles
spectrophotométriques. Par ailleurs ce sont des contrbélessdgactdonnent directement
acces a l'information recherchée a savoir les données sp&cfPalur ces raisons nous avons
opté lors de cette thése pour le développement d'un contrdle gpdesttbmétrique large
bande.
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Chapitre 2

Conception et realisation d’un contrdle optique
large bande en transmission et en reflexion



2. Conception et réalisation d’'un contrdle spectrophotométriquedarge
bande en transmission et en réflexion

2.1. Contraintes de conception liées au bati
2.1.1. Présentation du bati BAK 800 IP

Plusieurs technologies ont été développées pour le dépbt des courmbes. fre contrdle
large bande concu lors de ce travail de these a été implanté sur un bats BBad€ I[P 800)
de technologie « lon Plating (IP) » (plaquage ionique) [51,52,53].

Porte substrai

I Substrat
en rotation \ @ /
. I /
entrée \
N\, . /
Argonll $
Source plasmi I_
(cathode) ~ |

Canon 2 Matériau a
électrons evaporer

ey T entrée
Oxygéne

creuse

(anode)

Schéma de principe d’un béti de technologie « lon Piating
Figure 2-1

Lors d’'une évaporation « classique », un canon a électrons est employé pour liévagesa
matériaux, ceci en focalisant son faisceau sur le creusetadeur ainsi formée se condense
sur les éléments les plus froids du bati comme les parois et, naturell@aenths$trats. Avec
la technologie « lon Plating» (cf figure 2-1), le dép6t est &spiat une source plasma
(cathode). L'arrivée continue d'un gaz inerte (Argon) au niveau detlfeodm permet la
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création d’'un arc plasma d’'intensité élevée (~ 50A) et de fenleion (~ 60 V). Le plasma
est alors le siege de réactions d’échange de charges entre le maséridu creuset et le gaz
neutre ionisé (AD. Il s’en suit une ionisation du matériau évaporé ainsi que deséagtifs
présents dans l'enceinte (oxygene). Le porte substrat ekt éectriquement et les
échantillons traités se trouvent chargés négativement, génénantua champ électrique
entre le creuset et les substrats. L'accélération de tiermaui en résulte permet d’obtenir
des couches minces compactes d’ou le nom de plaquage ionique (lon Platin gjoRsagpe
les couches minces présentent une microstructure en forme de sottomteles diametres
sont de l'ordre de 10 a 30 nm et dont l'orientation des axes dépendlitectaon du flux de
matiere évaporée. De ce fait, les propriétés physiques rdaigriau en couche mince sont
systématiqguement différentes de celles du matériau massif. &tlesméme différentes d’'une
technologie de dép6t a une autre. Dans le cas de I' « lon Platingostdacbmpacité des
couches obtenues permet d’éviter la présence de lacunes et dohdité@ des propriétés
optiques lors d'un passage air-vide ou vide-air. Les empileméalisés seront donc a priori
bien adaptés a des applications spatiales.

Les dépdts sont effectués sous vide(2010* mbar) & des températures pouvant atteindre
plus de 300 °C. Notons que ces fortes températures sont liéssauapét non a un apport
externe d’énergie de type lampe de chauffage. Divers matépauxent étre déposeés :
oxydes, sulfures, fluorures .... a condition que le matériau soit condukteempérature
d’évaporation.

2.1.2. Contraintes de conception

Avant le début de ces travaux de these, deux types de contrble éiggmtibles pour la
réalisation des couches minces :

- Une microbalance a quartz située a lintérieur de l'eneethi bati. Si elle n’est pas
obligatoirement employée pour stopper les dépots, elle patenetéterminer la vitesse
d’évaporation des matériaux et d’asservir la puissance des canéletrons afin de la
maintenir constante.

- Un contrdle spectrophotométrigue monochromatique en transmissimetpart selon les
cas la mise en ceuvre des différents criteres d'arrét #égués : arrét sur niveau, arrét

L’objectif de ce travail de these, a savoir la réalisation domréle spectrophotométrique
large bande en transmission et en réflexion, implique certaiomgaintes de conception
inhérentes au bati dont on peut voir l'intérieur de I'enceinte sur la figure 2-2.
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Figure 2-2



Pour une meilleure uniformité des couches, le porte substrat estation au cours d’un
dépo6t © = 33 tr/min). Afin que les traitements soient identiques, on disfesséchantillons
sur un méme cercle (cf figure 2-3) et le controle s’effestwel’'un d’entre eux (verre de
contrdle). Il s’agit donc d’'un contréle direct. Deux hublots situésesup arties supérieure et
inférieure de l'enceinte permettent d'éclairer le verrecdetrdle et de collecter les flux
transmis et réfléchis par ce dernier (cf figure 2-3). Contrairement au lnfiéloeur, le hublot
supérieur est situé sur 'axe de rotation du porte substrat dengoise l'utilisation d’'un
systeme optique pour orienter la lumiere dans sa direction.

hublof
supérieur
@ =3cm

substre

system

30 cm

P&

N .
porte substrat @9 = 33 tr/min

1 7cm 80 cm

<
<

ptrltiioeec?ice)n_> ﬂ]

/é-L __________ | \

hublot
inférieur
@ =2.5cm
Intérieur de l'enceinte du bati BAK IP 800 Schéma de l'intérieur de |'entmi
avec les toles de protection du bati BAK 8RB0

Figure 2-3

A partir de ces divers précisions concernant la configuration &iy bn peut formuler
quelques contraintes pour le développement du contréle large bande :
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- la source lumineuse ainsi que le systéme optique de mesurexdéfléchi doivent étre

situés sous I'enceinte du bati pour pouvoir mesurer la réflexion cpté.dén conséquence,
le systéeme de mesure du flux transmis doit étre implanté au dessus du béati.

- la position des hublots impose des mesures sous incidence noresalder@iéres sont tres
critiques notamment en réflexion & cause des distances importantesssiteat I'utilisation
d’'un systeme d’alignement de type laser visible. Notons flaurai que des mesures en
incidence normale impliguent des problemes de réflexions pewasitix interfaces
permpendiculaires a I'axe optique. Nous reviendrons par la suite sur ce point.

- Un systeme périscopique composé de deux miroirs est néeepsair orienter le flux
lumineux en direction du hublot supérieur. On peut voir ce systeme, concu durant ces travau
de thése, figure 2-2.

- Le porte substrat étant en rotation au cours du dépaét, le verre de contréle sdijoa\sia
le trajet du flux lumineux de maniére périodique, toutes s 1| utilisation d’'un systéme
de synchronisation est nécessaire pour déclencher la mesuranan@nt. En outre, la
« fenétre » de mesure est réduite a quelques dizaines de wrltlescce qui impose des
temps d’'intégration faibles pour le détecteur et donc des niveaux d arfltésli

Comme nous l'avons déja signalé, un contrdle spectrophotométrique nmmatiue en
transmission était déja implanté sur le bati avant le début de ce travaikdeltta@rait donc
été possible d'utiliser les éléments déja existant (systidotairage, de synchronisation, ou
périscopique) pour réaliser le nouveau contréle optique large basdendant, sans entrer
dans les détails, ils n’étaient pas optimaux ou ne répondaiergugaxigences fixées. Il a
donc fallu en concevoir de nouveaux.

2.2. Conception du contrOle optique
2.2.1. Source et détecteur
2.2.1.1.Choix de la source
La source utilisée dans le cadre de ces travaux de thése est une source fifpéddmgene

(HL 2000 / OceanOptics). Son domaine spectral utile s’étend de 360 nm a 2 um ce gti perm
un contrdle dans le domaine du visible et du proche infrarouge (cf figure 2-4).
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Figure 2-4

Ce modéle présente I'avantage d’offrir une bonne stabilité. C’est a dire quendsunes
successives, a quelques secondes d’intervalle, des niveaux de flux délivaesouace sont
strictement identiques. Certes, il existe une dérive lente dans le tengpeethaiderniere peut
étre facilement corrigée.

2.2.1.2.Choix du détecteur

L’acquisition d’'un profil spectral peut s’effectuer au moyen dexdgpes de capteur : CCD
(Charge Coupled Device) ou PDA (PhotoDiode Array). Ces technologiebase de
semiconducteurs, ont une sensibilité spectrale qui varie du procla Yoche infra rouge
(pour le silicium). Chacune d’elle posséde ses avantagess encnvénients. Les capteurs
CCD, bien adaptés pour des mesures a tres faible flux, onhdaegteun seuil de saturation
bas. En revanche pour la technologie PDA, c'est linverse. éelssde détection et de
saturation sont plus élevés ce qui permet d’atteindre de meitlguports signaux sur bruit
(S/B) lorsque le flux est conséquent comme le montre la figure 2-5.
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Comparaison des performances des technologies CCD et PDA
Figure 2-5

En ce qui concerne le contrble spectrophotométrique de filtredérentiels en cours de
dépot, a quelques exceptions pres, il ne s’agit pas d’'une application a fadzle de flux. 11
existe en effet le plus souvent, au moins une zone du spectre ou le facteur dediEmsmis
de réflexion se trouve a un niveau élevé. La recherche d’'un ragpigred sur bruit optimal
conduit donc a opter pour la technologie PDA. Le spectrophotometsé ptdur 'occasion
est le modele MCS-UV-NIR de marque ZEISS dont voici les principales dorevBesoues :
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- résolution : 3 nm (critere de Rayleigh)

- étalonnage en longueur d’onde : précision < 0,3 nm

- domaine spectral : [190 nm ; 1015 nm]

- Détection : détecteur de type PDA (Silicium) / 1024 pixels

codage sur 15 bits (de 0 a 32 768 coups)

- Linéarité : de 3 a 5% entre 1000 et 32 000 coups
- Entréefibrée : @ =0,5mm/O.N. = 0,22
- Temps d’intégration minimal : 12 ms



Ce modéle de spectrophotometre posséde deux voies d’entrée. Chagdespose de son
propre réseau de diffraction et de son propre détecteur permettant aim&swre simultanée
des flux réfléchis et transmis par I'échantillon. Cet appeastiassocié a la source fibrée de

type halogéne présentée précédemment (cf figure 2-6).

Source fibrée
halogéne

Spectrophotométi
PDA 2 entrées

Photo du spectrophotométre et de la source halogéne
Figure 2-6

Un montage constitué de deux fibres optiques en regard, I'une aell@source et l'autre a
une des deux voies du spectrophotometre, permet d’évaluer lesnpeertes optimales du
systeme en terme de rapport signal sur bruit. Le flux mesirgjusté a la peine échelle du
spectrophotométre en placant les fibres a une distance aslé@eaimontage optique trés

simple est schématisé sur la figure 2-7.
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fibre optique

fibre optique

p2Je)

spectrophotomet

évaluation des performances optimales du spectrophotomeétre
On ajuste la distance d pour obtenir un niveau de signal ala plbeieée I'appareil
Figure 2-7

Le rapport signal sur bruit (S/B) est calculé a partir de la relatiovarse :

(n)
S/ B — IJ'S ()\)

n : nombre d’acquisitions
u(s”)()\) : moyenne du signal a la longueur d’ofdsur les n acquisitions

oé”)()\) . écart-type du signal a la longueur d’oidgur les n acquisitions

sourct

Dans notre cas, une série de 100 mesures acquises toutes les seqoaaes d'établir la
courbe de la figure 2-8. La courte durée de I'expérience permet d’éviter untaaiieedérive

dans le temps de la source ou du détecteur qui fausserait les résultats.

Le rapport signal sur bruit est optimal entre 600 nm et 700 nm. [BDyretites longueurs
d’onde, le faible rapport observé est di a la source, peu lumineuse dans cette gamkee. Pour
grandes longueurs d'onde, la diminution du rapport est liée au détecteSilicium, peu
sensible dans le proche infrarouge. En conséquence, le contrélbdadgesera utilisé dans

la gamme [400 nm ; 1000 nm].

Soulignons enfin que durant un dépét, le temps d’'intégration étaté Bnguelques dizaines
de millisecondes, les niveaux de flux ne permettent donc pas d’atteindre un sgnebrsur

bruit de 10000 comme lindique la figure 2-8.
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Figure 2-8

La linéarité des détecteurs, autre parameétre primordial dgiérmine les conditions

d'utilisation, a également été testée. Les erreurs de linéarité ont étéedval partir du méme
montage optique gu’auparavant. La distance entre les fibresapugtée afin de mesurer une
valeur de 1000 coups a une longueur d’'onde fixée pour un temps d’intégratid® ahas

(t,,.)- Ce dernier a ensuite été multiplié par 5 - 10 — 15 — 286 <t 30 en supposant que

I'étalonnage des temps d’intégration soit correct. Les résultat’une des deux voies sont
indiqués figure 2-9 ('autre voie présente des performances similaires).

A la pleine échelle (30 000 coups), l'erreur de linéarité de 4&®conforme aux données
constructeur. Cela pose néanmoins des problemes évidents de mesursolldioe
consisterait a étalonner les détecteurs a chaque niveau de flux. Darasqoar limiter ces
erreurs de linéarité, nous nous sommes astreint a ne pas dépasser la najtiéide échelle
(15 000 coups). Il suffit pour cela de choisir des niveaux de flux initiaux deéneaad équate,
en fonction de 'empilement a réaliser. Par exemple un versdide nu présente un facteur
de réflexion d’environ 6,5 %. Si on désire déposer un miroir dessusx lefléchi est donc
multiplié par 15. En limitant le niveau initial & 800 coups, le dép6t se terndiorcaa 12 000
coups. Evidemment la réduction du flux initial diminue le rapponasisur bruit, mais dans
des proportions tres acceptables.
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erreur de linéarité du spectrophotomeétre entre 1000 et 30 000 coups
Figure 2-9
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2.2.2. Etude et choix de la configuration du systeme optique de controle

Le montage optique du systeme de contrdle est a priori simpaliaer. En effet, seul les
considérations photométriques ont de lintérét dans ce cas. Désil Istdfit d’éclairer
I'échantillon et de collecter la lumiére transmise ou réfléchie parrogedsans se soucier des
problémes d'imagerie. Parmi les différentes solutions possildéest la configuration
télécentriqgue qui a été retenue. Cette derniére, loin d’étredaspmple, présente un certain
nombre d’avantages étudiés dans ce paragraphe.

Etudions tout d’abord le systéme optique d’éclairage (cf figure 2-10). Il esfitoé@d deux

lentilles L et L. Le foyer imageF, de la premiere est confondu avec le foyer dgjetle la
seconde. La sortie de fibre optique se situe au foyer épjee Ly et I'échantillon au foyer

image F, de L.
Fibre optique d’émissio Surface éclairée c
reliée a la source halogéne L, I'échantillon traité
A

f1 f1 f? f?

Systéme optique d'éclairage
Figure 2-10

La configuration télécentrique assure un éclairage uniforme deabéillon. En effet, ce
dernier est le conjugué image de la fibre d’émission et chpgirg de I'échantillon est
éclairé avec la méme ouverture de faisceau. L'image obterageca systeme optique se
caractérise par son diametre et son ouverture commune a chaque point de I'image :

f

f,

b=-2.a (2-1)

sin® ::—1.sina (2-2)
2
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b : diametre de la tache image ie diametre de la partie de I'échantikinge
a : diametre du cceur de la fibre d’émission

sina : ouverture numérique de la fibre d’émission

sin6 : ouverture du faisceau au niveau de I'échantillon

La fibre optique d’émission choisie est une fibre multimode d’ouverture numériieide
diamétre de coeur a = 200 um. Un diametre plus petit risquerait d’'étre arénalisniveau du
flux. Il reste donc a déterminer les valeurs des focales . Cela ne peut se faire qu'apres
étude du systeme de collection du flux (transmis ou réfléchgtomé tout de méme que la
configuration du bati (cf figure 2-3) impose une grande focale pour la lenti(lg, > 80cm).

Le faisceau éclairant I'échantillon est donc peu ouvert, quasi parallele.

Si la configuration télécentrique a été choisie pour le systeme d’éelaifim de conserver un
éclairement uniforme de I'échantillon, rien n’oblige a priori d’utiliseteeebnfiguration pour
le systeme de collection. Comme nous l'avons déja precisé,eseaspects photométriques
nous importent pour un contrdle spectrophotométrique. La solutiorusasphple pourrait
consister a intercaler la fibre optique de réception directement syetedirdlux transmis ou
réfléchi par I'échantillon sans systeme de focalisation comme le nlafitgare 2-11 :

fibre optque d’émissio fibre optique de récepti
reliée a la source halogéne reliée au spectrophotometre

échantillor
d=Db

Cadllection directe du fux transmis par I'échantillon
Figure 2-11

Le probléeme de cette configuration est qu'elle engendre de grgeaes de flux car
I'étendue du faisceau surcouvre celle de la fibre. Seule une ipfarmie du flux transmis ou
réfléchi par I'échantillon est collectée. L'avantage de oatange réside dans sa simplicité et
dans la stabilité des mesures qu’il permet mais il néeess source trés puissante ou un
détecteur plus sensible (CCD) pour compenser les pertes de flux. Casotagour laquelle

nous avons opté pour un montage pourvu d'un systeme de focalisation. La figure 2-12 montre
le schéma de principe d’'un montage constitué d’une lentille :
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Systéme de focalisation a une lentille
Figure 2-12

Le spectrophotométre imposant les caractéristiques deréadptique de réception, celle-ci
possede donc un diametre de coeur de 500 pm et une ouverture numérique de 0,22. Pour éviter
les pertes de flux, 'image formée au niveau de la fibre dimitc étre inférieure a 500 um
(c<50Cumr) avec une ouverture de faisceau inférieure a 0226(<0,2z). Une étude

rapide de ce systéme a une lentille de focalisation permet de mettrd @mcévies limites de
cette configuration. Faisons les hypotheses suivantes :

- caractéristique de la fibre optique d’émissionsd= a = 200um / O.N.=sia= 0,22
- diamétre du faisceau au niveau de I'échantillon : b =5 mm
- diamétre de I'image : ¢ = 250 um

L’'expression reliant 'ouverture du faisceau (8iha la distance [échantillon —] (OA) est
la suivante :

ﬂ+3.sinoc.OA
sing = —2 Cb @2-3)
£ oa
b

A partir de la relation 2-3, on trace sur la figure 2-13 I'évolution de I'ouverturgarsano’)
en fonction de la distance OA :
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Ouverture de I'image du systeme de focalisation a uriddent
Figure 2-13

On souhaite avoir une marge de tolérance d’au moins 20% en ce qui cdiocerereure du
faisceau au niveau de la fibre, c'est a dge8'< 0,18. Cela conduit a un encombrement
extrémement important OA = 7 m. C’est la raison pour laquelle cette cotifbgunéa pas été
retenue.

Sur la figure 2-14 (a) on peut voir un systeme de focalisation & kbetilles de type
télécentrique. Les relations concernant les ouvertures de faisselrurs diametres sont les
suivantes :

(@]

I
|
o

(2-4)

—
w

sine':f—g.sine (2-5)
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Reprenons les mémes hypotheses que précédemment : b =5 mm et ¢ = 250 um dwer une fi
optique d’émission ayant toujours les méme caractéristiqugs, (8200 um/ O.N. = 0,22).
Avec ces données, l'ouverture du faisceau au niveau de la fibre oplequéeeption est :
sin’ = 0,176 < 0,18. Et dans ces conditions, le rapport des fogaldg dloit étre de 0,05. Il
suffit pour cela d’associer par exemple une lentijelé focale § = 700 mm avec une lentille

L, de focale f = 35 mm. On obtient ainsi un encombrement total de 1,47 m (entre
I'échantillon et la fibre optique de réception) ce qui est bieni@féra la configuration
précédente.

L3A L4A

[

’ U

—h
w
—h
N

A
y
A
y

Systéeme de focalisation a deux lentilles
a: configuration télécentrique
b : configuration non télécentrique mais d’encombrement réduit
Figure 2-14

Soulignons que la réduction de 'encombrement en rapprochant leledehtiet L, se ferait

au détriment des marges de tolérance sur I'ouverture. On voit en effeteat sur la figure
2-14 (b) que dans ce cas, l'ouverture du faisceau au niveau de ladivéxeption serait
supérieure a sif.
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Finalement, la solution retenue pour les systemes de collectiotudasahsmis ou réfléchis
est la méme que pour I'émission, a savoir un systeme télécentrique. leaZifgibrreprésente
un schéma du montage complet de la voie de transmission.

oyl

N

systéme télécentrigL systéme télécentrigL
d’émission de réception

Association de deux systemes télécentriques pousEé@niet la réception
Figure 2-15

D’apres les relations 2-1/2-2/2-4/2-50n a:

c:f—4.f—2.a (2-6)
f3 fl
o fy £
sin@'=—.—=.sina 2-7)
4 fz

Les caractéristiques des fibres optiques sont garanties 2%k/en ce qui concerne les
diamétres de coeur et a +/- 0,02 pour I'ouverture numérigue. Daire légs cas, on aurait
donc:

- fibre d’émission : @heyr= 204 pm (valeur nominale : 200 pm)
O.N. = 0,24 (valeur nominale : 0,22)
- fibre de réception : @ey= 490 um (valeur nominale : 500 pm)
O.N. = 0,20 (valeur nominale : 0,22)
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Ce cas conduirait donc a : ¢ = 255 um etbsm 0,192. Concernant le diameétre de I'image au
niveau de la fibre optique de réception, on passerait ainsi d’'une deatgéerance de 50% a
48%, ce qui serait sans conséquence. En revanche la marge de tgiéanteuverture du
faisceau au niveau de la fibre serait tres fortement réduite : 4% au lieu de 20%.

Ce probléme peut étre résolu en plagant un diaphragme dans le plan fageatigra lentille

L, (cf figure 2-16). Cela reviendrait a utiliser une fibre optigl@&mission a ouverture
numerique variable. Avec un tel montage, on peut réduire I'ouverturesibedai de maniére
uniforme, en tout point de I'espace au niveau de la fibre optiquéadption et augmenter
ainsi la marge de tolérance. Le seul probléme réside dans les pertpgefcela engendre.

partie de I'échantillor
diaphragme éclairée

Traits fins : faisceau de lumiére sans diaphragme
Traits épais : faisceau de lumiére en présen cediphragme
Figure 2-16

Les marges de tolérance au niveau du grandissement et de I'ousentineécessaires car
elles garantissent la collection de I'intégralité du flux émis. Elempttent ainsi d’obtenir un
banc de mesure stable, peu sensible aux problemes de vibratiomed'&ig, ou d’angle du
substrat en ce qui concerne les mesures en réflexion. Lesngl@t6 et 2-7 montrent qu’'un
compromis est nécessaire au niveau des marges de tolérantée guandissement et
'ouverture car 'augmentation de 'une entraine la réduction de l'autragit gle les répartir
équitablement. La figure 2-17 présente le schéma de I'enselubi@ntage avec ses deux
voies pour les mesures en transmission et en réflexion. L'titilisd’'une séparatrice 50/50
non polarisante sur le domaine de contréle [400 nm ; 1000 nm] permet eeearole flux
réfléchi par un montage analogue a la voie transmise.
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Reliée a une source de type halogene.

Schéma d'ensemble du montage optique
Figure 2-17
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En plus des contraintes relatives aux dimensions du bati (cef@x8), et aux marges de
tolérance au niveau du grandissement et de l'ouverture, deuxictegraupplémentaires
concernant le choix des lentilles ont été fixées : ces derniéres donreedisgtonibles dans le
commerce pour des raisons de co(t, et le systeme optique ne do@o@stiiué que de
doublets pour limiter les aberrations chromatiques. Le choix dé&ratifes lentilles est
indiqué sur la figure 2-17. Il conduit aux grandissements et aux ouwerthéeriques
suivantes :

- au niveau de I'échantillon :

f :
y= f—2 = 33,33 (grandissement)
1

Q:f—z a=6,7mm (diamétre de I'image)
1

sino ::—1.sin a =0,0066 (ouverture)
2

- au niveau de la fibre optique de réception du flux transmis :

=129

—h

— 2
y===.
fl 3
f

— | —h
|

—h

@=-2. -2 a=257um(marge de tolérance : 49 %)

[aN
w

. f, f, )
sin@'=-2.=2 sina = 0171 (marge de tolérance : 22 %)
2 g

- au niveau de la fibre optique de réception du flux réfléchi :

f .
@=—=.a=267um(marge de tolérance : 47 %)

. f, . ,
sin@'=-+.sino = 0165 (marge de tolérance : 25 %)
5

La répartition des marges de tolérance entre grandissemeniverture semble a priori
déséquilibrée. Cependant une analyse numeérique par un logiciel datimoptique tenant
compte des caractéristiques des lentilles met en évidence mimautthn des marges au

niveau du grandissement.
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2.2.3. Optimisation du systeme sous Code V

Un systéme optique parfait éclairé par une onde sphérigue issu@aint objet génere une

image ponctuelle formée par la convergence d’'une onde également sphérique. Ealiig,la r
image obtenue n’est pas ponctuelle mais étendue. Cette dégradsti due a deux
phénomeénes : Tout d’abord a la diffraction inhérente a tout systemerqiéfpation est de
dimension finie, mais aussi aux aberrations, chromatiques ou géprestriées a la qualité

du systeme optique. Ces deux phénomeénes induisent un étalement de la tache image qui n’est
donc pas un point (cf figure 2-18), et ses dimensions calculéesadi@renapprochée par
l'optique géométrique sont nettement inférieures aux dimensions réelles.

Front d’'onde sphériq!
(systeme optique parfait)

Front d’onde déforn
(systéme optique réel)

Déformation du front d’onde aprés traversée du systéeme optique
Figure 2-18

Le logiciel CODE V a été utilisé pour loptimisation du ®mse optique présenté au
paragraphe précédent. Le critere d’optimisation retenu egsinimisation de I'écart aberrant
du front d’onde. Pour ce faire, le logiciel définit la position degplaése qui minimise I'écart
avec le front d’onde réel déformé obtenu a la sortie du systeme optique. Le centieiubeda s
désigne la position de I'image. La qualité de cette dernsreguantifiée par I'écart aberrant.
Plusieurs paramétres sont théoriguement optimisables : posi®rdifiérents éléments
optiques du systéme, rayons de courbure ou matériaux des lentillesn@emnsas, les deux
derniers paramétres ne sont pas modifiables, car on emptdisiggment des lentilles du
commerce. Les focales et les diamétres des différentes lentillsées pour la réalisation du
systéme optique sont ceux présentés sur la figure 2-17. L'éclalegiechantillon étant
effectué au moyen d’une fibre optique de diamétre de coeur 200 pagd’ide trois points
objets situés au centre et en bord de fibre ont été analy s&soppimisation (z= -100um /
z,= 0/ 2z =+100um). Les images de ces trois points sont schématisées sur |a-fi§ure
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Imageg, ,z, , z; des trois points objets ,z, , z, & travers le systéme optique
Figure 2-19

Les performances du systeme aprés optimisation sous CODE V sont calkrggag figures
2-20, 2-21 et 2-22 . Elles représentent respectivement les images au nive doadéill@t, et
des fibres optiques de transmission et de réflexion. Pour chaque, fom peut visualiser le
diametre correspondant a I'énergie encerclée de chaque tache imagsultassiprennent en
compte la contribution des phénomenes d’aberration et de diffraction.
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Figure 2-20
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En tenant compte des phénomenes d’aberration et de diffraction, igesndie tolérance au
niveau des grandissements sont fortement réduites. En ce qui conaenme de
transmission, elle passe a 23 % (contre 49 % calculée par 'optique géoméRaudp voie

de réflexion elle est de 21 % (contre 47 % calculée patidjop géométrique). Cette
configuration permet au final de satisfaire a toutes les @obes et en particulier a celle
relative a une répartition équilibrée entre les marges deanck au niveau ouverture et
grandissement. Soulignons que la surface de I'échantillon contrdléssesz grande, environ
9 mm, ce qui peut éventuellement poser probleme en cas de mauvaise uniformité du dép 6t
Comme nous l'avons déja signalé, dans notre cas, seul les aspemgtrigues ont de
limportance. Le logiciel CODE V a été utilisé pour optiemides distances entre chaque
lentille afin de déterminer une image optimale et donc avainddieure marge de tolérance
possible au niveau du grandissement. Soulignons toutefois que du pointfalenation
d’'image, le systéme optique de contrble n’est pas d’'une grandegqliaditreur sur le front
d’'onde w est en effet nettement supérielrrans pour certaines longueurs d’onde au niveau
des fibres optiques de transmission et de réflexion. Un sy sigtitqgie proche des limites de
diffraction possederait une erreur de front d’'onde comprise dans le domaine suivant :

0,075X rms < w < 0,15Q. rms

Ceci n'a toutefois aucune conséquence négative puisque les contdaimete systéme de
contréle sont uniquement de nature photométrique.

Par ailleurs, comme nous l'avons déja précisé, un systemeqgpégise composé de deux
miroirs plan est présent au dessus du porte substrat et d’enito@s sont nécessaires pour
réduire 'encombrement. Les calculs réalisés sous CODE praranent pas en compte ces
éléments optiques car leur influence est négligeable.

2.3. Implantation du contrdle optique

Afin de faciliter le réglage du systéme optique, différentmétds ont été congus durant ce
travail de thése. Le premier d’entre eux se situe aux niveacodesateurs (cf figure 2-23).
Il permet d’'une part de régler précisément la distance &ntesntille et la fibre optique (la
piece 2 coulisse dans la piece 3). D’autre part, ce ca#umaest monté sur des platines
permettant un bon alignement du systéme grace a quatre deghéerte a savoir les

translations et rotations le long et autour des axetx .
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1 : fibre optique avec connecteur SN
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Systéme de réglage au niveau de chaque d¢ellima
Figure 2-23

Le second élément permettant un réglage précis se situe au niveau dullpsirag.<En effet,
Si un mauvais positionnement angulaire de I'échantillon parapdp 'axe optique du
systéme a peu d’influence au niveau des mesures en transmissievamche il rend tres
problématique les mesures en réflexion. Le systéme initiaié aemtierement revu pour
minimiser cet effet. Le principe du réglage est schémaigéla figure 2-24, et une
photographie en est présentée figure 2-25.
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1: porte substrat : vis de réglag
2 : piece sur laquelle est fixé le porte substrat 5 : vis de serrage

3 : emplacements dans lesquels sont disposés les échantillons

Systéme de réglage du porte substrat
Figure 2-24
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. porte substra

. piéce de fixation
du porte substrat

: emplacements
des échantillons

: vis de réglage

. vis de serrage

Photographie du porte substrat monté sur son support
Figure 2-25

Un systéme de 5 vis, 2 vis de serrage (5) et 3 vis de rédagsgure un positionnement
pemendiculaire du porte échantillon (1) par rapport a 'axeqaptiLes vis de serrage
permettent de maintenir le porte substrat contre la piéce 2. Les 3 visatgeré&iguées a 120°
les unes des autres, constituent trois points de contact. En les réglant de aw#geate, on
oriente le plan qu’elles définissent afin qu'il soit pempendicailaii’axe optique. On tilisera
une source de type diode laser pour effectuer ce réglage.

Sur la figure 2-26 on peut voir le montage optique implanté surtledbadépdt. Sous
'enceinte se trouvent les systemes d'émission et de collectiorflux réfléchi par
'échantillon. La lumiere est émise par un collimateur fibe&éra une source de type
halogene. Elle traverse un diaphragme qui permet éventuellemeirhidaer 'ouverture du
faisceau, puis une séparatrice. Cette derniere est assbaiée diode laser permettant
lalignement préalable du montage. Une seconde sépar@d@@itg0) permet quant a elle de
prélever une partie du flux incident. Il est analysé au moyen gitoeodiode et permet de
s'affranchir des fluctuations de la source. Cette séparatekteégalement a diriger le flux
réfléchi par I'échantillon en direction d’'un collimateur éela I'une des deux voies du
spectrophotométre. Deux miroirs en aluminium permettenédigire 'encombrement et de
diriger le faisceau incident en direction du hublot de I'enceinte afin d’illuntingubstrat.

En ce qui concerne les mesures de flux transmis, cellesfensau dessus du bati (cf figure
2-27). Un systéme périscopique constitué de deux miroirs permeerder le faisceau en
direction du hublot. Trois autres miroirs sont ensuite utilisés afirédigre I'encombrement
de cette voie de mesure. Le flux transmis est dirigé vers llimateur fibré relié a l'autre
voie du spectrophotométre.
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Montage optique : parties émission et collection du flugdt
Figure 2-26
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9: lentille L3
10 : systéme périscopique composé

deux miroirs

Montage optique : partie correspondant a la tiolhedu flux transmis
Figure 2-27
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L’acquisition des mesures est réalisée de maniéere simalemé&ansmission et en réflexion.
La figure 2-28 en décrit le mode opératoire. Au niveau de I'arbre moteur entrainaition
du porte substrat sont placées une diode laser et une photodioderdnl'uvegade l'autre.
Une piece mécanique solidaire de I'arbre moteur permet de masguen le faisceau issu
de la diode selon que le I'échantillon soit ou non aligné avec lesteublCe dispositif
commande le déclenchement de chaque acquisition du spectrophatdmetgeie le signal
délivré par la photodiode atteint une tension seuil, une temporisatib® s est lancée, au
terme de laquelle les mesures de flux en transmission et en réflemtoafiectuées avec une
durée d’'intégration de 45 ms.

Tension
photodiode
A
' 18s ' 1,8s '
[P y/4 »ld y/4 »
1 /7 D /7 ]
1 1 1
1 1 1
1 1 1
[ Tension seull} - - - - - ool
temps
: >
1
1
1
1
1
1
Niveau de flu> '
A :
| 45 ms
1
1
temps

Acquisitions simultanées des f
transmis et réfléchis par I'échantillon traité

Schéma de principe d’acquisition des mesures
Figure 2-28
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2.4. Calibrage du montage
2.4.1. Correction des réflexions parasites
Au cours d'un dépot, la démarche consiste a mesurer les fluxiisads, et réflechis ®,

par I'échantillon traité. Le rapport de ces mesures avec celles du vemesndép ot ¢, et

®, ) devrait, en théorie, permettre d’accéder aux facteurs de transmisd®nrééiexion :

T, _ (. 2-8)
Tune Prw

Ry D, 2-9)
Rynvo  Priu

T, et R, : Facteurs de transmission et de réflexion en intensité de I'éch angiken tr
T,w €t Ry : Facteurs de transmission et de réflexion en intensité duruercest a dire

sans dép 6t

Connaissant les données de I'échantillon non trdigg ( et R, ) on peut alors en déduire

T, et R, . Dans le cas présent, la configuration du systeme optique, a savobntage en

incidence normale, induit inévitablement des problemes de couphage les voies de
mesures (cf figure 2-29). En effet, 'extrémité de la fibréndission est imagée aux niveau
des deux fibres optiques permettant la collection des flux tiansmréfléchis. Ainsi, la
mesure des flux collectés par les deux voies ne correspond pas uniqguementéilédii ou
transmis par I'échantillon. Il faut également prendre en cotaptentribution de réflexions
parasites sur la fibre optique de 'autre voie. Ainsi, les relations 2-8 et 2-%aseges :

T = (D, Dy g erenn) 7 Oy
TVNU (I)TNU
RV (DR
=g(@g, Prpyreen) 2
RVNU " R (DRNU

Les calculs exposés ci-aprés permettent d’aboutir aakam$ déterminant les facteurs de
transmission et de réflexion. Celles-ci sont établies au priguElques approximations et
mesures supplémentaires mais elles conduisent & la suppressilancdetribution des
réflexions parasites de maniere satisfaisante.
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Mesure du flux réflé chidg Ls i
P = [, =# . Séparatrlc
N ; (Rs/Ts)
Re :
1
i
i U
L1

Voie d’'émissiol
du flux incidentd;

Schéma du systeme optique
Figure 2-29

Soit @, le flux incident émis par la source.

Soit R-la réflexion parasite liée aux contributions de la fibre optique (les 2 faces

Soit Ts et Rsles facteurs de transmission et de réflexion en intensité de la sép.aratrice
Soit X, Y, Z, U la résultante des facteurs de transmission en intensité destélé@ptiques se
trouvant dans ces zones.

Sur le trajet X, on a: 2 miroirs, 1 lentille et un hublot .

Sur le trajet Z, on a : 1 lentille.

Sur le trajet Y on a : 5 miroirs, 2 lentilles et un hublot .

Pour simplifier les calculs, on ne tient compte que du faisceau principal etriepfaisceau

parasite réfléchi. On ne tient également pas compte des éventuéligeméfparasites sur la
fiore optique de la voie d’émission dont la contribution est difficdetmmesurable.
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Cependant cette derniére est moindre que celle des deux autres voies. BY'preqgeajue le
diameétre de coeur de la fibre optique utilisée est de 200 pmeda®@rum pour les autres
voies. D’autre part parce que la position du collimateur permettant i&gdadu systéeme n’a
pas été optimisée pour imager le flux réfléchi parhidtillon sur la face avant de la fibre
d’émission. On peut donc écrire :

@, =@, UT.X.YT, 1+X2R2.Z2R, R,] (2 - 10)
®p = ®.UT,R.X2ZR, +T2.Y2.R,] (2 -11)
Oy =0, U T XY Ty o B+ (X RG22 Ry R 2-12)

Dppy =P U T RX2Z|Ryyy + T2 00 Y2.R| (2-13)

Deux mesures supplémentaires sont nécessaires pour conduifeuteacsavoir ®; . et

@, .- Elles correspondent respectivement aux flux transmis échéfar le verre nu (sans

dépodt) en masquant respectivement les faisceaux au niveau de Z et de Y rdigudesur la
figure 2-30 :

voie de transmissio
masquée

voie de réflexior
masquée

mesure

a: configuration pour la mes@rg, ;.
b : configuration pour la mesubg, ;.

Figure 2-30
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dou :

P =PLUTXY. Ty w0 (2 -14)
Doy =D U TLRXAZR, (2 -15)
On pose:

A=0.UTsX.Y

B = (X.RsZ)%Rr
C=d.U.TsX%RsZ
D = Y2R:

Les équations 2-10 a 2-15 s’écrivent alors :

®, =AT, [1+BR,] (2 - 16)
®, =C|rR, + T2.D| 2 -17)
(DTNU = A'TVNU [1+B'RVNU] (2 - 18)
CDRNU = C'l_RVNU +T\3NU'D] (2 - 19)
q)TNU' :A'TVNU (2 - 20)
CDRNU' = C-Rv NU (2 - 21)
220 => A= D1 2 -22)
VNU
Do
2-21 =>C=—RN (2 - 23)
V NU

2-18 et 2-22 =>B=(q)TNU - j Rl

TNU' V NU

2-19 et 2-23 =D = CDRNU _CDRNU' RVNU

-
q)RNU' TVNU

Les équations 2-16 et 2-17 s’écrivent donc sous la forme suivante :

T, R, @, — P\
(DT:_V(DTNU‘|:1+ v_ TNy TNU } (2 - 24)
Tunu Ry Dy

75



2
D, :(DRNU'I:RV +q)RNcLIJ)_(DRNU'_RVNU{ Ty J } (2 - 25)

V NU RNU' TV NU
On pose:

d -O.
5, = —IM TN =B R,
Doy

5. = Drny ~Priy: — D'T\Z/NU

R

(DRNU' I:QVNU

A partir des équations 2-24 et 2-25, on déduit les deux rapports intéressants, a-saveir

V NU

\

, a partir des différentes mesures de flux:

V NU
(I)T
TV - q)TNU' (2 _ 26)
Tow 14 Rv 5
V NU
2
D, ( D, ]
~8g.
RV — (DRNU' (DTNU' (2 _ 27)

Avant le dépdt, on mesure les flux réfléchis et transmlis,( et ®.,,) du verre nu en
masquant successivement les collimateurs de réflexion et risamission (cf figure 2-30).
Puis, on mesur@®,,, et ®,,, qui deviennent respectivement, et @, une fois le dépot
commencé. On peut ainsi supprimer les contributions des réflexions parasites.

Supposons que le parasitage des voies de transmission et de réflexion ecitvezspnt di a
des réflexions parasites sur les fibres optiques des collinsatée réflexion et de

transmission. On peut calculer de maniére qualitative lesursalded, et o, a partir des
données numériques suivantes :

- RMiroir
85%)

= 085 (les miroirs utilisés sont en aluminium, leur facteur de réflexion mogtedee

- Tuno = Tauoior =T =0,96° (seul le rayon principal est considéré)

Lentille
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- Ry =R =004+ 096" * 004 (les 2 premiers rayons sont considérés)

- Rs= 05 (on considére une séparatrice 50/50 parfaite)

On en déduit les valeurs suivantes :
8, = 4,7*10"
oy = 0102

En réalité, les mesures ont montré que la fibre optique n'esda gasile source de réflexions
parasites. La contribution de la fibre optique représente seulemepeu plus de la moitié
des réflexions parasites, soit 55% environ. 40 % proviennent du spetbroghe et moins

de 5% sont dues a la lentille du collimateur. Les mesures ont dépre0, e0606 0],

ce qui est trés proche des calculs. Les résultats montrenclainsinent que les mesures sur
la voie R sont bien plus parasitées que celles de la vo&,$> &, . Soulignons enfin que la

correction effectuée est une correction informatique par logi©al aurait pu choisir de
limiter les réflexions parasites au niveau des fibres optigueutilisant soit des fibres polies
en biseau, soit des fibres traités par un anti-reflet large baageemiere solution implique
cependant une réduction des marges de tolérance au niveau argjukaiseconde n’est pas
simple a réaliser en pratique. Aucune de ces deux solutions n’a donc été retemaet gdlas
gu’elles n'auraient pas résolu la totalité du probleme.

Notons que les mesures effectuées par le systeme optiquexdexfléchis ou transmis par
I'échantillon correspondent évidemment a la contribution des deux dacesmposant. En
général, il est d’'usage de ne représenter que les perfaméRcet T) de la face traitée sur
laquelle on dépose la ou les couches minces. Un traitement des desindesc réalisé a
partir des mesures afin de supprimer la contribution de lad@a@gge de I'échantillon. Pour
les calculs le lecteur peut se référer a [2]. Tous lesilprgectraux présentés dans ce
manuscrit correspondent donc aux propriétés d'une seule face, acaMosur laquelle est
déposé 'empilement interférentiel.

La validité de la correction a été étudiée lors du dépoét d’'une c@ltliBoxyde d’hafnium
(HfO,) ala longueur d’onde de 714 nm. Sur la figure 2-31, on peut voir les mesures géalisée
apres dépoat (sous vide / température ambiante) par le systeme optiquedle avst et sans
correction des réflexions parasites ainsi qu'une mesure effectuée iap ets®sphérique, en
dehors de I'enceinte de dépdt, sur un appareil de mesure comnieeckdh Elmer lambda

18).
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traits noirs discontinus et continus : mesures effectuées arggnmgéambiante par le controle large bande
respectivement sans et avec correction des réfexions parasites
courbes grises : mesures a 7,5° réalisées sur un spectrophotemétrercial (Perkin EImer lambda 18)
Figure 2-31

Comme prévu, les mesures en réflexion sont tres affectédespaaflexions parasites alors
gu’en transmission ce probleme est négligeable. La correctiiectuefe par logiciel semble
efficace, en effet, les écarts de mesures entre le Perkin EImaystdéene optique de contréle
n'excédent pas 0,5% en transmission et 1% en réflexion. Cet aesbdll méme ordre de
grandeur que celui obtenu en mesurant un méme filtre sur deuttogdetometres du

commerce.

Contrairement aux mesures réalisees par le contrble largie,beelles effectuées par le
Perkin Elmer ne se font pas sous incidence normale, mais aveqlendan7,5°. On peut
estimer les résultats a 0° en recherchant les paranmiégesques de la couche (épaisseur,
indice) correspondant au profil spectral mesuré a 7,5°. On en da#dtstfacilement les
mesures a 0°. Elles sont présentées sur la figure suivante :
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courbes noires: mesures effectuées a température ambiantecpairdle large bande avec correction des
réflexions parasites
courbes grises : estimation de ce que seraient les mesa@aéds sous incidence normale
au Perkin Elmer lambda 18
Figure 2-32

Entre les deux incidences, 0° et 7,5° il n'y a presque aucuneedif® Seul un léger
décalage spectral de I'ordre de 1 nm difficile a voir sufidare précédente différencie les
deux configurations.

L'absorption résiduelle de cette couche est présentée figure 2-33. Avetdmsypptique du
controle large bande, celle ci va@+/- 0005 sur I'ensemble de la plage spectrale. Une
absorption négative n’a bien entendu aucun sens physique mais globalelleeast du
méme ordre de grandeur que celle mesurée au Perkin ElmeignBos|cependant que ces
courbes sont inexploitables pour déterminer ce paramétre derenpnéeise. En effet, elles
présentent toutes les deux un profil Iégerement oscillagtiice’est pas possible en réalité.
En régle général, les matériaux sont plus absorbants aux caureedrs d’onde. Il semble
donc difficile de quantifier I'absorption de maniére préciseadtip de ces mesures, les
résultats n’étant pas assez significatifs pour étre exploités.
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avec cotrrection des réflexions parasites
Courbe grise : mesure réalisée sur un spectrophotométre comr(feedidh Elmer lambda 18)
Figure 2-33

2.4.2. Problémes liés ala source plasma
2.4.2.1.Probléemes de lumiére parasite

Durant le dép6t, les réflexions parasites ne sont pas IpsslEme a corriger. En effet la
source plasma génére une lumiére intense dont une partie edtteqgtiar les fibres optiques
en transmission et en réflexion. Il s’avere donc indispensableeie ¢compte de la
contribution du plasma dans les mesures réalisées et de la supprimer.

En tenant compte du plasma, les relations 2-16 et 2-17 s’écrivent :

@, =AT,1+BR ]+ Y.T, (2 - 28)

TPlasma " *

®, =CJ|R, + T2.D|+ ®ppper X Rs.Z (2 - 29)

RPlasma*
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Les flux @5 st ©
le plasma qui sont collectées par les fibres des voies de transmissionflebmre

On notera par la suite :

correspondent respectivement aux fractions de lumiére émises par

R Plasma

T —
(I)Plasma - (DT PIasma'Y

O, .= D X.Rg.Z

lasma — R Plasma

D’apreés les relations 2-18 a 2-21 et 2-28 / 2-29 on déduit :

q)T _q);IasmaTV
T _ Pryy (2-30)
Tunu 1+ Ry Q7
VNU
2
@ R (Dslasma _6R (CDT _ q)glasma'TV ]
RRV - Dg wy T®TNU‘ ' (2 - 31)
V NU l_ 26 8 . (DT _(DPIasma'TV
TR CDTNU'

Durant le dépdt, en masquant la source halogéne a linstantnt mesure les
termes®], . (t)T, (t)et ®F. . .(t)sur les voies de transmission et de réflexion. Avant la

Plasma

mesure suivante (instary),ton enléve le cache de la source halogene. On peut alansemes
@ (t,). 3, étant trés inférieur a 'unité, on écrit :

) @T(tz)—djlasma(tl)Tv(tl) 2-32)

Notons que dans cette derniere équation, deux hypotheses sont fpageserement, la
contribution du plasma a l'instant ést la méme qu’'a l'instanj t

CD-FI;Iasma(tl) = q)glasmit 2)

Par la suite, on considerera méme cette contribution indépendantenglsi etepour une
couches i fixée, on notera :

q)glasmz(tl) = q)-lglasma(tZ) = q)-lglasma et q)slasmz(tl) = q)slasma
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La seconde hypothése concerne le facteur de transmission. Orssupeoce dernier est a
peu pres le méme aux instaniset t. La vitesse de dépét est d’environ 0,3 nm/s et 1,8 s
sépare deux mesures consécutives. Entre les megatdg bn dépose donc environ 0.54 nm.
L’hypothese que le spectre ne varie pas ou peu pour un dépét de 0,54 vmaisesnblable
méme si cela dépend des matériaux. Par exemple, pour déesdines de métaux, elle
serait tres approximative. A partir de la relation 2-32, on en déduit :

@, (tz ) _ (D-Llasmitl)'TV (tl) T

* 'V NU
(DT NU'

T, (1) #

On peut alors calculer la valew?, . (t,)= @7 a partir de la relation suivante :

(DT

Plasma

# @ ;Iasmitl)'TV (tl)
TV

(t,

A partir de I'équation 2-30 on obtient :

O,
Tv — Dy

TVNU 1+ RV 8 + q)-lglasmaTVNU
T

V NU TNU'

Les équations 2-30 et 2-31 étant couplées, on ne peut pas calculani@esnndépendante

RV

les rapports—— et . Pour simplifier les calculs, on néglige la contribution du plasma

V NU V NU

en transmission lors du calcul du coefficient de réflexion. L'égna®-31 se simplifie et
s’écrit donc :

RV —_ c]:)R NU' (DTNU'

Rv NU () ?
1- 2.6T.5R.(® T

TNU

R 2
(DR_(DPIasma_SR.( q)T J

Sur la figure 2-34 on peut voir le résultat de la correction duralders du dépd6t de la
couche 3H d’'oxyde d’hafnium a la longueur d’'onde de 714 nm présentée auparavant.
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Figure 2-34

Une fois totalement déposée, cette couche 3H d’oxyde d’hafnium a la longueur d’'onde de 714
nm présente une épaisseur totale de 253 nm. La correction du plésénaffectuée apres le
dépot d’'une vingtaine de nanometres seulement. La présence de piessenission et en
réflexion est due aux raies spectrales de I'Argon utilisé meénérer le plasma. Lorsqu’on
essaie de déterminer I'épaisseur correspondant aux mesuresoangttions (traits noirs
continus), le meilleur accord correspond a un dép6t de 23 nm d’oxyde d’hafnium (traits noir
discontinus). Notons que ces courbes ne se superposent pasrpanfaiiees différentes
approximations effectuées pour réaliser les corrections sont bien entendu uped'stears

et peuvent expliquer en partie le décalage. Mais il se palgnggnt que la courbe théorique
ait été calculée a partir d'un mauvais indice. Pour les cougtes fci environ 23 nm, ily a

en effet parfois des problemes d’inhomogénéité. Quoi qu'’il en soit, la corrgarait tout de
méme efficace.

Dans la suite de ce manuscrit, toutes les courbes présentées correspondroatigystaent

a des mesures avec correction des réflexions parasites etcamection du plasma
lorsqu’elles sont effectuées pendant le dép6t.
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2.4.2.2.Problemes thermiques

Outre la lumiére parasite, la source plasma génere éatleta la chaleur. Ainsi, durant un
dépot onpeut dépasser 300 °C. Ce n’est pas sans poser des problemes de mesure
Dans le chapitre précédent, la couche étudiée était un dépot d’e@dBomm d’oxyde
d’hafnium (couche 3H a la longueur d’'onde de 714 nm). La temp ératules diheinte apres
le dépdt avoisinait 250°C. Cette couche sera par la suite noéxchéatillon 1. Un second
échantillon du méme matériau a été réalise. Il s’agit detted’'une couche 5H a la longueur
d’onde de 700 nm ce qui correspond a une épaisseur de 414 nm. Dansaéeoasélature
finale aprés dép6t est d’environ 315°C.

Sur la figure 2-35 on peut observer les profils spectraux en transmissioerjagéexion (b)
de I'échantillon 1 a 250°C (température finale) et a température amtasrsiequ e les profils
spectraux de I'échantillon 2 aprés dép 6t de 253 nm d’oxyde d’hafnium.
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Figure 2-35

L’accord entre les différents profils spectraux est tres hes.mesures correspondant au
second échantillon sont réalisées pendant le dép6t, donc avecicoriygeisma ce qui
confirme la qualité de cette derniére. A ce stade de la réalisationitéicma2 présente donc
une grande reproductibilité par rapport a I'échantillon 1.

Le dépdt du second échantillon est stoppé pour une épaisseur de ABHHAC. Des
mesures ont été effectuées a cette température ainsi gui@érature ambiante. Des
problemes apparaissent, et sont particulierement visiblexesutépdt en transmission a
température ambiante comme le monte la figure 2-36. Sur troiss,zoneobserve une
déformation flagrante du spectre avec en particulier sur l'ueetr@d elles, des valeurs de

transmission supérieures a celles du substrat nu (silice), ce qui essitnigaos
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Figure 2-36

La figure 2-37 présente un bilan général des mesures de I'échantillonahsmission (a) et
en réflexion (b).
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Figure 2-37

En transmission comme en réflexion, on observe une déformation du sh&aicerd entre
les mesures effectuées au contrdle optique large bande stréalisées au Perkin Elmer est
beaucoup moins bon avec I'échantillon 2 qu’il ne I'était avec I'échantillon 1. Beriasion
les écarts atteignent 1% et ils dépassent 2% en réflexion a certamesumnd’ onde.

Ces différences ne s’expliquent pas par la correction déexioéfls parasites qui pour
I'échantillon 1 permettaient d’obtenir un accord correct. Les écarts jmiréaentuellement
s’expliquer par une dérive de la source ou du détecteur. Les ttm@ér atteintes sont en
effet plus élevées pour I'échantillon 2, 315°C contre 250°C pour I'échantillon 1lalepaér
revenir a température ambiante est donc plus important : 5h édnteparavant. Des tests
effectués pendant 8h sur un verre de silice nu au contréle large inaligleent que si la
correction de la source n’est pas parfaite, elle reste némasrooirecte (pour 'améliorer, il
faudrait effectuer une correction longueur d'onde par longueur donde)dégradation
constatée au cours du temps intervient surtout vers 400 et 1000 nm aux extrémités de la plage

spectrale (cf figure 2-38).

87



1@

1015

101

1.005

Facteur de transmission

Facteur de réflexion

12

1.015|h

100 —

0.9959+

0%

0985

. P
= e

1.0054k%

0.9959%1

i
om{ L

0.985

0®

08 T T T T T T T T T T T 1

400 450 500 %0 600 60 700 75 800 8% 900

Longueur d’onde (nm)

9% 1000 400 450 500 S0 600 60 700 750 800 8% 900 9% 1000

Longueur d’onde (nm)

Courbes noires : mesure au temps t=0
traits gris discontinus : mesure au temps t = 4h
traits gris continus : mesure au temps t = 8h

Figure 2-38

Les problemes de mesures constatés sur la figure 2-37 sont d@dtnelys importants que
ceux présentés sur la figure 2-38 et d'autres part ilerglént sur 'ensemble de la plage
spectrale. Il ne parait donc pas cohérent de les attribuer dénive de la source ou du
détecteur.

En réalité, un probleme thermique est vraisemblablement aitierttes déformations des
spectres mesurés. Le systeme périscopique et le porteasigudtissent probablement des
contraintes liées aux variations de température. La position de ces ééwane sous I'effet
de la chaleur ce qui modifie Iégerement le trajet du faisae lumiére. La dilatation au
niveau du porte substrat influe sur les mesures en réflexion tandisetigiesurvenant au
niveau du systéme périscopique perturbe les mesures en transmissioat&iysérature est
élevée et plus le phénomene prend de I'ampleur. Cela expligueole résultats obtenus a
250°C et les problemes observés a 315°C pour I'échantillon 2. Au vu desatsésiusemble
gue les mesures réalisées juste aprés le dépdt soiemturasil que celle effectuées a
température ambiante. D’autant que dans ce cas, on minimise les effetveleld éai source
(cf figure 2-38).

Ce probléme thermique n’est évidemment pas sans conséquence sur la qualitédti cantr
déformation du spectre liée a la dilatation risque d’étre irég#p a tort comme un dépot,
diminuant ainsi la précision du contréle. La quantification de I'eremigendrée est délicate.
D’une part parce que la reproductibilité du phénomeéne est loin déttente et d’autre part
parce que son influence dépend également de I'empilement dbeesoounces. Certaines
couches seront plus sensibles que d’autre aux problemes thermiquesqudluen soit,
contrairement aux réflexions parasites ou au probleme de splai®a qui peuvent étre
corrigés, il n'existe pas de solution simple a mettre en eepwur éviter les problemes
thermiques. Il faudrait revoir entierement la conception despigeEaniques subissant la
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dilatation pour en limiter les effets, ce qui ne sera pas entrepris dutaavaiéde these. Ces

difficultés ne compromettent cependant pas la réalisationpdlements de couches minces.
Dans le dernier chapitre de ce manuscrit portant sur la fabricationrds, filous verrons que

le systéme optique de contrble permet en effet d’obtenir des filtres a hatftasnances.

2.5. Modélisation du signal mesuré par le Contréle Large Bande

Afin dévaluer les performances du contréle optique large bande, tude é&ur la
modeélisation des signaux mesurés a été menée. Plusieurs moaelést testés, afin de
rendre compte de maniére fidéle des fluctuations des mesures, commp réslegées sur la
figure 2-39 :
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série de mesures en transmission d’un verre nu
enregistrées par le systeme optique de contréle large bande
Figure 2-39

Le modele le plus cohérent par rapport aux mesures consistecieasleux sources de bruit
'une additive et 'autre multiplicative :
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Treo(M) = 7. T (M) +8: (1) (2 - 33)
Rmes(}\'):aR'Rth()\)+BR (}\') (2 - 34)

T

mes

T..(A) et R, (1) : Facteurs de transmission et de réflexion théoriques a la longueur &onde

(1) et R,..(A) : Facteurs de transmission et de réflexion mesurés a la longueur H'onde

o, et oy : Bruits multiplicatifs en transmission et en réflexion.uivent des lois normales
de moyenne égale a l'unité et d'écart typeet g, .
B; et B : Bruits additifs en transmission et en réflexion. Il suivent des rlormales de

moyenne nulle et d'écart typ®, et o, .

A partir des relations 2-33, 2-34 et de mesures expérimentales, on peut &dcdli#érentes
composantes de bruit et en déduire leurs écarts-type :

1 n 1 n
=3 T0) —> RO(M)
o) = N, 7 o= 2
T 1 R 1 R ()\‘)
=571 0 —_
Lyn6) Lyr,
(n) —T(n) —qln (n) —pR(n —ln)
B (M) = Tres(A) 05" Ty () Br'(A) =Rpes(M) —a" Ry (A)
. _ 130 _13Rom
Avec : Tth (}“) - N ;Tmes( )") Rth (}“) - W Z‘I R mes(;\')

n : numeéro de la mesure
T () et RW (A) : A*™® mesure des facteurs de transmission et de réflexion.

mes mes
al?, al), i) et B : N°™® mesure des bruits multiplicatifs et additifs en transmission et en
réflexion.

N, : Nombre de longueurs d’'onde

N : Nombre de mesures.

Les mesures en réflexion et en transmission sont réalisgpgctivement sur un miroir en
aluminium et un verre de silice nu. Plusieurs séries de mesoneseffectuées a différents
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niveaux de flux. La premiére série sert de référence, elle corregponéacteur de réflexion
d’environ 80% pour le miroir en aluminium et un facteur de transmission d’environ 96% pour
le verre de silice. Ensuite, pour les séries suivantes, on dirinflux en diaphragmant le
faisceau.

Pour chacune des séries, le signal est enregistré pendant Ssnouies les 1,8 secondes

(N=170). Pour chague mesure, on calcule les parametfes al), " et B, et pour

chaque série on réalise une statistique en calculant les-égqzeto, , o, , o, et o, a
partir des N mesures. Les résultats sont présentés sur les figurés22420

Les figures 2-40 et 2-42 montrent de maniéere cohérente par rapport au modétm§ 33
et 2-34) que les écarts-type des différentes composantes de bruits sont indépiendiaetiu
de flux. Par ailleurs, I'écart-type plus élevé concernantdesposantef, et 3, au niveau
des courtes et des grandes longueurs d’onde (cf figure 2-41) glexpéspectivement par
une utilisation en limite de gamme de la lampe et du détecteur.
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Figure 2-40
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Figure 2-42

A partir des relations 2-33 et 2-34 on calcule les rapportsusigha bruit en transmission
S./B(A) et en réflexionS./B(L) que I'on peut obtenir avec le systéme optique du controle

large bande. On suppose les deux sources de bruit non corrélées.

T, ()
/BA)= 2-35
S8 ) 0, o ) (2-39)

— I tth (:")
S:/B(A)= 2-36
( ) ‘\/thh(:")'oiR 0[23R ()\) ( )

Les performances pour des facteurs de transmission et de réflexion de 1 et gla@nt $ur

le graphe 2-43. Sur la plage spectrale [400 ; 1000 nm], on peut atteindre detsrajgpau x
sur bruit supérieurs a 3000 en transmission et supérieurs a 1000 en réflexion. Ertdermnm
est loin des performances obtenues pour une configuration statiqigeefZ-8) mais dans
la mesure ou il s’agit d’'un systéme dynamique, elles sont trésctesr Le porte substrat est
en effet en rotation au cours du dép6t ce qui d'une part augmebtaitiadle mesure en
réflexion et d’autre part limite le temps d’intégration.
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Figure 2-43

2.6. Conclusion

La conception d'un systéme optique de contrdle large bande in situpd¢ dé couches
minces a été menée a bien. Elle a nécessité la prise en compte de divensentes :

= La configuration du bati (dimensions, position des hublots)

» Les réflexions parasites liées a la configuration en incidence normale

»= La source plasma qui engendre des problémes thermiques et qitueonsé source
de lumiere parasite.

» Les marges de tolérance au niveau grandissement et ouverture

= Le choixdes lentilles, a savoir des doublets disponibles dans le commerce

Des calculs préliminaires ont été effectués par optique €gmmue, afin de sélectionner le
meilleur montage possible. Une étude numérique approfondie sous CODE V a egzrsnie p
de choisir les différentes lentilles et d'optimiser les performancegsiarse.
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Au final, le contrdle spectrophotométrique concu permet une mesmgtanée des flux
transmis et réfléchis par I'échantillon traité toutes les 1,8 secondeas) siasteme optique de
type télécentrique. Ce dernier permet d’'une part un éclairaifermaa de I'échantillon, et
d’autre part une collection limitant les pertes de flux. L&sign et la détection sont
respectivement assurées par une source halogéne fibrée et uropsmbomeétre également
fibré de type PDA a deux voies. Un traitement informatique des doeséedfectué afin de
supprimer les réflexions parasites liées au couplage desx w@es de mesure, et la
contribution du plasma. Le calibrage du systéme est de bonne qudlitdogigue et les
données fournies par le contrdle optique sont en accord avec des mesures aksgies sur
un autre appareil de mesure du commerce. La température delmquracipal facteur
limitant en terme de performance. Elle engendre des dilatationséaiéimt du bati. Il s’ensuit
une déformation du spectre pouvant étre interprétée a tort par télemtmme un dépdt ce
qui est susceptible d’en diminuer la précision.
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Chapitre 3

Caractérisation in situ de couches minces
diélectrigues et metalliques



3. Caractérisation in situ de couches minces diélectriquest métalliques

3.1. Principe de recherche des parametres d'une couche : indiceségaisseurs

La détermination des paramétres des couches, indices eteépziss fait au moyen d'un
algorithme d’optimisation globale. Le nombre de parameétres itnigpt varie selon les cas.
Dans le cadre d’'une caractérisation de couche unique d’'un matériaatriiéle, si I'on
choisit une loi de Cauchy pour décrire 'évolution de lindice de céisa n(1) en fonction

de la longueur d’onde, quatre parameétres sont a optimiserisbé&pae de la couche ainsi
que les trois parameétres de Cauchy a, eta, avec :

n(\) =ao+% +i—j (3-1)

Au cas ou ce matériau présenterait une leégere absorption, le coefficigimtatien k()\) peut

par exemple étre décrit par une loi de la forme suivante [54] :

N =2 3-2)

Six parametres sont alors a évaluer. Naturellement, plus lbraate paramétres augmente,
plus la caractérisation est délicate. Il peut exister plusieurs costnsailonnant des résultats
satisfaisants mais dont une seule correspond a la réalitérteisp ce n'est méme pas la
meilleure des solutions trouvées. La détermination des indicestia geaicouches uniques
permet précisément de limiter le nombre de parametres tamisgr. Cela suppose
évidemment une bonne reproductibilité des matériaux déposés afin d'étré diebtenir les
mémes indices lors de la réalisation des filtres.

Pour la caractérisation d’'un matériau absorbant, la seule informa flux transmis par la
couche n’est pas suffisante car trop de parametres sont #iedehtest nécessaire d'utiliser
également les mesures en réflexion. La qualité de l'optimisasbriugée au moyen de la
relation 3-3. Cette fonction de mérite représente I'écart quauleamoyen en pourcentage
entre théorie et mesures :

X =1oo.\/2ilL .jNng([R(xj ) ROY) 2+ [T0) - T(), ) (3-3)

N, : Nombre de longueurs d’'onde sur laquelle est effectuée I'optimisation
R() ./ T(x;) _:Mesures en réflexion et en transmission a la longueur d'ande

R(r.v), 7 T.(.y), : Facteurs de réflexion et de transmission théoriques a la longue

d'onde},; calculés a partir des parametres a optimiser.
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v : Fonction des différents parametres a optimiser. Dansnfigbee cité précédemment nous
aurions :y= (f ea ,a,a,b,,b,).

L’algorithme d’optimisation globale utilisé a été développé paLsendes [55,56,57], et
adapté aux problemes de caractérisation des couches minces. Leutilfeatrnit un domaine
de restriction pour chague paramétre a optimiser. Un certaibreode solutions de départ
(Nb_INIT) sont alors calculées aléatoirement au sein de ce domaine :

Mine | |€ Maxe |
Min a, a, Maxa,
Min ! M ax

: A < a1 < % avec 0 <i< Nb_INIT
Min a, a'2 Maxa,
Min b, b Maxb,
Maxb, |

[Minb, | |y

Leurs performances sont évaluées par les fonctions de mgritalculées a partir de la
relation 3-3. Parmi ces derniéres, seules les meilleures sétmttiennées pour la phase
d’optimisation, constituant ainsi les solutions de départ a pasgueddles I'algorithme de

recherche de minimum local de type « quasi newtonien » est exéow§ue la recherche

d’'un minimum local semble converger vers une solution déja trouaégnrithme est arrété

et une nouvelle solution de départ est testée. Le meilleur minioeahest défini comme le

minimum global. Bien entendu, le choix du domaine de restrictioné&stniportant car plus

la solution de départ est proche de la solution réelle, plus lesatésde I'optimisation sont

performants.

3.2. Caractérisation d'un matériau diélectrique : I'oxyde d’hafnium

Deux dépodts de monocouches d’oxyde d’hafnium présentés dans le cpagitdent ont
permis de montrer la qualité des corrections plasma et des réflexias#gm et de souligner
les problemes thermiques. Une étude plus approfondie de carsictérisenée dans ce
paragraphe va permettre d’en déterminer les indices ets@nies. Les deux échantillons déja
présentés sont les suivants :

Echantillon 1 : couche 3H d’oxyde d’hafnium a la longueur d’onde de 714 nm.

Echantillon 2 : couche 5H d’oxyde d’hafnium a la longueur d’onde de 700 nm.
Deux autres couches ont été réalisées pour compléter 'analyse :

Echantillon 3 : couche 5H d’oxyde d’hafnium a la longueur d’'onde de 700 nm.

Echantillon 4 : couche 6H d’oxyde d’hafnium a la longueur d’'onde de 700 nm.
Sur les figures suivantes, on peut voir pour les spectres (a 3/14nm), 5H (L = 700nm)

et 6H (A =700nm) des différents échantillons :
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traits noirs continus : courbes représentant les mesures au ctargéléande des 4 échantillons a température
de dépbt (T # 250°C)/ sous vide / dépbt de 3HF 14 nm

traits noirs discontinus : courbes représ entant les mesures alectarge bande de I'échantillon 1 a
température ambiante / sous vide / dépét de 34 @14 nm

Courbes grises : estimation des mesures de I'échantillon 1lan Ebner a 0°
Figure 3-1
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traits noirs continus : courbes représentant les mesures au ctargél®ande des échantillons 2,3 et 4 a

température de dépbt (T # 315°C) / sous vide / dépbt de)sH7D0 nm
traits noirs discontinus : courbes représentant les mesures alectargge bande des échantillons 2 et 3 a
température ambiante / sous vide / dépét de 5 @00 nm

Courbes grises : estimation des mesures des I'échantillon &ud®&kin Elmer a 0°
Figure 3-2
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traits noirs continus : courbes représentant les mesures au ctargél®ande de I'échantillons 4 a température
de dépbt (T # 320°C)/ sous vide / dépbt de 6H&00 nm

traits noirs discontinus : courbes représentant les mesures alectarge bande de I'échantillons 4 a
température ambiante / sous vide / dépét de B @00 nm

Courbes grises : estimation des mesures de I'échantillon 4lan Ebner a 0°
Figure 3-3
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Sur les courbes 3-1 et 3-2, on peut remarquer encore une fois la tepmoductibilité des
mesures au controle large bande a la température de dépGtorRex, a température
ambiante, ces dernieres présentent des différences plus oumaripsées. Les écarts par
rapport aux mesures effectuées au Perkin Elmer s’expligmeptagie par les probléemes
thermiques, reste a savoir dans quelle mesure une caractérisaiindes couches d'oxyde
d’hafnium en est affectée.

Notons que les courbes a 3H ne permettent pas de déterminer ¢es iadec une précision
suffisante. Seulement deux pics d’'interférence sont visibles ce qui n’easgerssélectif pour
une identification efficace des paramétres. Les caractérisationd@untéalisées a partir des
couches les plus épaisses, 5H et 6H.

Précisons également que seules les mesures effectuées sous vide sorasexprioiiet, une
fois revenu a pression atmosphérique, les réglages optiques sofiesnodies modeles
d’indice utilisés pour la caractérisation sont décrits parrédations 3-1 pour lindice de
réfraction et 3-2 pour le coefficient d’extinction. L'oxyde d’hafniggrésente en effet une
légére absorption (cf courbes 3-1 a 3-3). Les caractérisatiordiffeents échantillons ont
été réalisées a partir des mesures a température deeti@fidmp érature ambiante. Au total,
10 ont été effectuées, sept a partir des données fournies pantiélec large bande et 3 a
partir de celles fournies par le Perkin Elmer. Les résulkant présentés dans les tableaux
suivants :

Mesures au controéle large bande Mesures au Perkin EImar
apres dépot apres dépot apres dépot
sous vide sous vide P atmosphérique
T # 315°C T ambiante T ambiante
a 2,0730 2,0733 2,0750
a_(nn?) 1,8785.10 1,5251.16 1,5754.16
a (hm*) -4,5105.18 -5,3117.10 -9,0783.10
b (nm*) 2,2753.10 1,0652.18 2,0012
b1 2,7994 4,1787 1,2349
e (nm) 4147 415 413
X 0,394 0,697 0,318

Caractérisation de I'échantillon 2
Couche 5H &.=700 nm

Tableau 3-1
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Mesures au contrdle large bande | Mesures au Perkin EImegr
apres dépot apres dépot apres déepot
sous vide sous vide P atmosphérique
T # 315°C T ambiante T ambiante
a 2,0753 2,0728 2,0701
a_(nm?) 1,7824.16 1,7747.10 1,5747.10
a (hm*) -2,6878.18 -2,8161.18 -7,1121.10
b (nm?) 3,5908.16 3,5312.16 5,2001.10°
b, 2,4550 2,0438 6,8445.10
e (nm) 4142 414,1 414
X 0,320 0,236 0,350
Caract érisation de I'échantillon 3
Couche 5H & =700 nm
Tableau 3-2
Mesures au contrdle large bande Mesures au
endant dép 6t aprés dépot aprés dépot Perkin Eimer
P . P P . P P _ P apres dépot
sous vide sous vide Sous vide L
) P atmosp hérique
T # 315°C T # 320°C T ambiante _
T ambiante
5H (L =700nm) | 6H( =700nm) | 6H (. =700nm)
6H (A =700nm)
a 2,0739 2,0770 2,0712 2,0760
a_(nn?) 1,8054.16 1,6471.16 1,6704.16 1,5750.16
a (hm*) -3,4792.168 -1,3910.16 -1,8540.16 -9,0777.10
b (m*) | 1032818 1,7725.10 9,5802.168 1,6001
b, 3,7866 2,7031 2,1805 1,2353
e (nm) 414.,5 497,8 498,2 495,5
X 0,418 0,421 0,314 0,316
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En ce qui concerne les indices, seule la valeur du coeffigigrest significative et peut étre
comparée entre les différents échantillons. Les autres coeffiGents d’'une part eb,, b,

d’autre part pouvant se compenser mutuellement, des résultats tranthffée traduisent pas
obligatoirement des écarts importants au niveau de l'indice dactiéin ou du coefficient
d’extinction.

Globalement, la caractérisation in situ du matériau est ceyréatcord entre théorie et
mesure n’est pas toujours parfait ce qui se traduit par des vekedosiction de mérite plus
ou moins bonne. En revanche, les différentes valeurs du coeffigjetdterminées a partir
des mesures du Perkin Elmer ou du contrdle large bande sont as$espt@s écarts se

limitent & quelques milliemes. La figure suivante présersteliféérents profils de réfraction
calculés a partir des résultats de la caractérisation :

indice de réfraction fj

2.08 L) L) L) L) L) L) L) L) T T T 1
400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000

Longueur d’onde (nm)

traits noirs continus : profls d'indice déterminés a partir desures au contrdle large bande
a la température de dépbt, sous vide (4 courbes)
traits noirs discontinus : profils d’indice déterminés a partirdesures au controle large bande
a température ambiante, sous vide (3 courbes)
Courbes grises : profils d'indice déterminés & partir des nseaur@erkin Elmer (3 courbes)
Figure 3-4
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Longueur d’ondé.

Indice de réfraction
minimal : NQo)min

Indice de réfraction
maximal N{o)max

Indice de réfraction
moyen nLO)moyen

400 nm 2,1656 2,1762 2,1711
700 nm 2,1018 2,1106 2,1072
1000 nm 2,0857 2,0934 2,0904

Valeurs dindice de réfraction a quelques longueurs d’onde

Tableau 3-4

Les courbes d'indicen(A) de la figure 3-4 étant trés proches les unes des autrss cibie

gue le matériau déposé pour les échantillons 2,3 et 4 est le méme. On ne peribpeasies
légers écarts a des indices différents, ils ne sont liés dgsaproblemes de mesure et

d’optimisation. La caractérisation de I'indic#§\) semble donc tout a fait correcte.

La figure suivante présente les résultats concernant le coefficietindtem k :

coefficient d’extinction K{)

0.003

0.0025

0.002

0.0015

0.0005

850
Longueur d’onde (nm)

900 950 1000

traits noirs continus : profils des coefficients d’extinction déiteésia partir des mesures
au contrble large bande a la température de dépdt, sous vide (4 courbes)
traits noirs discontinus : profils des coefficients d’extinctionrdétess a partir des mesures
au contrfle large bande a température ambiante, sous vide (3 courbes)
Courbes grises : profils des coefiicients d’extinction déterminsta des mesures
au Perkin Elmer (3 courbes)
Figure 3-5
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Les profils sont assez différents en ce qui concerne la éasation de I'absorption. Les
courbes de dispersion issues des mesures au Perkin Elmer et au controlnidegednt pas
la méme allure. La raison principale vient probablement dugtsst I'absorption influe plus
sur les mesures en transmission que sur les mesures exonéflRinsi, contrairement a
I'indice de réfraction, la détermination du coefficient d’extinction dépendtsldement des
seules mesures du flux transmis. Si ces derniéres sont maupaisexemple a cause des
problémes thermiques déja évoqués, alors les erreurs d’optimisatippun®nt pas étre
minimisées par d’éventuelles mesures de flux réfléchis eléenres qualités. Dans le cas
présent, 'absorption est tres faiblk()\) est inférieur a 0,0005 pour certaines longueurs
d’'onde. On atteint les limites de cette méthode de caract@nisgitique et l'incertitude sur
ce parametre est donc assez grande.

La valeur moyenne du parametag déterminée a partir des 10 caractérisations est 2,0738. Ce

sont les mesures de I'échantillon 4 a 5H qui s’en rapprochent le plus. Nous avons dinc choi
les lois d’'indice calculées a partir des mesures de ben#llon pour caractériser 'oxyde
d’hafnium :

18054.10* B 3479210°
2

N0, (V) = 20730+ —— = (3 - 4)
1032810
kaOz()\) = W (3 - 5)

Une démarche similaire a été effectuée pour déterminendéses de la silice, les résultats
sont les suivants :

5379010° 2309710°
XN

Ngo, (A) = 14686+ (3-6)

Ke, ) =0 X3-7

3.3. Caractérisation de couches métalliques fines (semi-transparenjes €paisses
(opaques)

En dehors des filtres tout diélectrique, certains empilemamtisconstitués d’une alternance
métal — diélectrique. Le fort pouvoir absorbant des métaux peut s’avéretiteenotamment
pour la réalisation d’absorbeurs ou de filtres passe bande anfntission maximale exigée
n'est pastres élevée. Nous allons donc nous intéresser dans cettelpardiaétérisation de
ces matériaux [58,59].
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3.3.1. Caractérisation d'une couche métallique opaque d’hafnium

Dans le cadre d’'une caractérisation de couche métallique, la mdtiffede de celle utilisée

pour un matériau diélectrique. Il n'est pas possible doptimieerdifférents parametres
(indices de réfraction, coefficient d’extinction et épaisseur) a phudiire simple monocouche
car les informations disponibles sont insuffisantes. Les profésteaux en réflexon comme
en transmission ne présentent en effet aucun pic d’interférenes, @& qui concerne les
couches opaques, le flux transmis est méme nul. Le principestmisinc a déposer sur la
couche métallique, une couche d'un matériau diélectrique connu [58,59dsares

présentent alors des pics d'interférence et sont ainsi @estises pour la phase de
caractérisation. L'optimisation des paramétres du modele chmisigécrire le métal permet
ensuite de trouver le meilleur accord possible avec les medaréempilement métal -

diélectrique. Les mesures in situ effectuées au contrble lengde durant le dép6t sont

présentées figure 3-6. Les modéles choisis concernant lirdkceéfraction n(\) et le

coefficient d’extinctionk(A) sont tous deux des lois de Cauchy [59].
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traits gris continus : mesures aprés dép6t de la couche métaltiggee d'Hf
traits gris discontinus : profils théoriques aprés dépét d’'une couche apatiue
traits noirs continus : mesures apres dépbt de la couche de ijake dHO,
traits noirs discontinus : profils théoriques aprés dépét de la coudli®,d’
Figure 3-6
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L’étape de caractérisation effectuée a partir des meserésmpilement Hf-HfQ comprend
8 parametres a identifier, a savoir les épaisseurs du ¢talt du diélectriquee,, ainsique

les 6 paramétres des lois de Cauchy décrivant lindice dectifn et le coefficient
d’extinction de I'Hafnium (les indices de 'oxyde d’hafnium sont connus : cfioel8-4 et 3-
5). Notons que cette caractérisation est beaucoup plus délicate que celle d'unaucttnde
diélectrique. Dans ce dernier cas, 6 parametres devaienidétrdfies et pour cela, on
disposait des mesures en réflexion et en transmission. Daras Iprésent, la mesure en
transmission permet uniquement d’évaluer I'épaisseur minimale @eidaed’Hafnium. Elle
n’est d’aucune utilité pour déterminer les autres parametres.

La caractérisation in situ a partir des données fournies par le contréldderdye présente un
gros avantage par rapport a une caractérisation ex-situ. En effet, legsnassitu permettent
de connaitre le profil spectral du filtre apres le dépéadmiliche opaque d’hafnium. Ainsi,
on peut vérifier la qualité de 'optimisation en comparant théorie et mespres le dép6t de
la premiere couche de métal. Concernant les épaisseurs, 'optimisation agpre81,5nm

et e,o, = 343,1nm. Les lois d'indice de 'Hafnium opaque sont tracées sur la figure 3-7 :
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Profils de I'indice de réfraction (courbe noire) et du coeffic@eitinction (courbe grise)
d’une couche opaque d’Hafnium
Figure 3-7
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Ces courbes correspondent aux lois de Cauchy suivantes (la longueur A’sie@rime en
nanometres) :

n(\) = 47845~

0
3,18526.105 N 2,481010' (3-8)

)\4

5089110 N 5677410%°
2

k() = 38656- x

(3-9)

Sur la figure 3-6, on peut constater que I'accord pour la couchgdaBoXhafnium est tres
bon (x =0,254). Il est logique qu'il le soit moins pour la couche d’hafniug=1,32¢) car
l'optimisation a été effectuée a partir des mesures dul spéictral de la seconde couche,
c’est a dire apres le dép6ét du diélectrique.

Par ailleurs, les écarts théorie — mesures au niveau de la coucHiguméséexpliquent aussi
en partie par les probléemes thermiques déja évoqués. Durant le dépo6t de la doafoenl’
opaque, la température dépasse en effet les 300°C.

Enfin, les écarts s’expliquent également par le modele chessipis de Cauchy ne sont pas
nécessairement les plus adéquates pour décrire les indices des métaux.

Notons que dans le cadre de mesures ex-situ, cette déterminatiinedést plus complexe.
Dans ce cas, le seul moyen d’obtenir les profils spectraux de la coucliguetst de sortir
I'échantillon du béti pour le mesurer apres le dép6t de la premiére cquibele le replacer
dans la chambre d’évaporation pour le dép6t du diélectrique. Cette solution n’est dretuent
pas idéale car I'échantillon risque d'étre pollué lors deecettnipulation (poussiere,
oxydation ...). Avant la conception du systeme optique dont cette theéskoligdt, les
métaux étaient toutefois caractérisés de cette maniére [58].

3.3.2. Caractérisation d'une couche métallique semi transparente d’hafom

La caractérisation d’'une couche métallique semi transpareetfecsie selon le méme
procédé que celle d’'une couche opaque [58,59]. Toutefois, I'épaissesédérant dans ce
cas tres faible (quelques nanometres), les mesures en transmissont pas nulles et donc
exploitables.

Entre le dép6t des deux couches, des phénomenes inattendus ontefté&wiience, ils ont
été résumes sur la figure 3-8 :
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d’une couche métallique semi transparente d'Hf
Figure 3-8

Les courbes 1 montrent les profils spectraux en transmissiem rétflexion mesurés in situ
apres dépdét de la fine couche métallique d’hafnium. Ce derrtietréss rapide, quelques
secondes suffisent en effet pour atteindre les niveaux mesurés en raison taealastap tion
de I'Hafnium. La température aprés déepot est faible, senlei®@°C. Dans ce cas, les
phénomeénes qui vont étre décrits ne peuvent donc pas étre reliés a des problérizgide dil
des éléments mécaniques situés dans le bati.

Une fois I'Hafnium déposé, on effectue une entrée d'oxygene danseitee. Ce gaz
permettra d’obtenir 'oxyde d’hafnium nécessaire pour le dépda deconde couche. Les
spectres mesurés (transmission et réflexion) se trouvent alors tracislajéelques pourcents
(cf courbes 2), de maniére tres rapide, en 4 ou 5 secondes. Latidee cd’hafnium est
oxydée en surface. Ce phénoméne n’avait pas été mis en évidenda kbépdt de la couche
opaque car celle-ci était beaucoup plus épaisse (environ 80’ axyydtion avait donc peu
d’influence sur les flux transmis et réfléchis par la couche.

Ensuite, les profils spectraux continuent d’évoluer mais de mapliéselente. Les courbes 3
ont été mesurées environ 50 secondes apres I'entrée d’'oxygéne. Gutaps de temps, la
température baisse d’'une dizaine de degrés. L'évolution des mesures ettegdiéet @ans ce
cas a un effet thermique, ou éventuellement a I'oxydation qui se poomaisi de maniere
plus lente.
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Environ 50 secondes apres I'entrée de 'oxygene, le plasnemeinché pour effectuer le
dépot de la seconde couche. Cette fois encore, une brusque variationctdass fde
transmission et de réflexion est constatée (cf courbes 4). Getheelle translation des
mesures ne peut s’expliquer par un dépo6t d’oxyde d’hafnium car elle est beawporgp tde
(5 ou 6 secondes). Il est possible que le déclenchement du plasma et la brusqotatagme
de température qui s’ensuit provoquent une accélération de la phase d’oxydatiooudd &
semi transparente d’hafnium. Notons que les courbes 4 sont des coanmespondant a des
signaux en présence de plasma, on peut d'ailleurs voir lesgrastéristiques des raies. En
début de dép6bt, ce dernier est trés instable, et il est donc difficile a cddegee fait, aucune
correction du plasma n’a été effectuée ce qui introduit une légére erreur de.mesur

Durant la caractérisation de la couche semi transparentenidimafil se produit donc des
phénoménes assez complexes dans lesquels, 'oxygéne, le @Eapreat étre la température
jouent un réle. Dans notre cas, la modélisation du phénomene a &éerélaila maniére la
plus simple qui soit, c’est a dire par un modeéle de couche unique représenmachéasemi
transparente d’hafnium aprés entrée de 'oxygéne dans l'eaairapres déclenchement du
plasma. Cette couche est donc décrite par un indice virtuel prenant en cengammlble des
phénomeénes évoqués. Comme pour I'étude précédente concernant la coupre bpia
parametres sont a optimiser : les épaisseurs des deux coeghest e, ainsi que les 6

parametres correspond aux deux lois de Cauchy. Apres optimisation, lesnidisedfrouvées
sont les suivantes :

2,669210° 1231110°
2

n(\) = 3,7094- X

(3 - 10)

5322410 N 6,045510"
2

K()\) = 33459- =

(3-11)
Une modélisation plus précise du probléme serait nécessaseeleaaurait sans doute éte

longue et difficile. Quelques pistes envisageables expligeanphénomenes observés sont
schématisées par les figures suivantes :
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quelques pistes envisageables pour expliquer les phénomenes mesurks dépbttde la seconde couche
d'HfO, : oxydation homogéne et inhomogene (a et b), corrosion (c)
Figure 3-9

Seul des analyses complémentaires, par exemple au miceosctyalayage électronique,
permettraient de savoir précisément ce qui se produit au nivdawcdeche lors de I'entrée
de l'oxygene ou du déclenchement du plasma. Dans le cadre detlétee nous nous
sommes contentés du modele simple présenté précédemment.

Comme pour la caractérisation de couches opaques, les meswita fournies par le
systeme optique du contréle large bande constituent un avantage indéniaze.
caractérisation ex situ serait méme dans ce cas encoregmyiquée que pour une couche
opaque. En effet, en sortant I'échantillon du bati pour effectuer userenapres dépét de la
couche semi transparente d’hafnium, on ne pourrait rendre comptee l@rsaractérisation,
des différents phénomenes observés.

Le bilan des mesures ainsi que les courbes théoriques correspondant aux EREEHRNISES
sont présentés figure 3-10. Les épaisseurs estimées des alglnesc sont les suivantes :
ey = 7,Inm et e,, =297,5nm Naturellement, compte tenu de la complexité des

phénoménes présentés précédemment et des approximations mgsortlisées pour les
décrire, les accords théorie / mesures ne sont pas parfaitse §ui concerne celui apres
dépot de la couche d’hafnium, introduction de 'oxygéene, et déclenchemenagina, on a:

X =1,72&. Quant a I'accord apres le dép 6t de la seconde couche, il yau0,38.
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Figure 3-11
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Les profils de lindice de réfraction (relation 3-10) et du caoedfit d’extinction (relation 3-

11) sont tracés figure 3-11. Les valeurs d’indice d’'une couche sansptarente sont tres
différentes de celles d’'une couche opaque. Soulignons que I'épaisseur de la coaittien’
semi transparente est extrémement faible, environ 7 nm. Nul doute que pour des e@msthes a
fines, il y ait également des problémes d’homogénéité.

3.4. Conclusion

En dehors de I'application premiére pour laquelle il a été coagavoir le contrdle des
couches minces optiques, le systeme optique du contrble large pemtdégalement étre
utilisé dans le cadre de caractérisations in situ.

Concernant les matériaux diélectriques, les profils d’'indiceéttaction déterminés in situ
sont assez proches de ceux calculés a partir des données fournies exeiRegpan Elmer.
Les écarts concernant le coefficient d’extinction sont euxiveraent importants et sans
doute liés aux problémes thermiques. De ce point de vue, soulignons matériau étudié
(oxyde d’hafnium) est extrémement contraignant car les temnpés atteintes sont
importantes. Pour d’autres matériaux les problémes thermicgresers moindres voire
inexistants. Par exemple, la température lors du dépoét d’unbecdirt d’'oxyde de tantale
(TaOs) a la longueur d’'onde de 700 nm reste inférieure a 250°C alors que la méme couche en
oxyde d’hafnium dépasse les 310°C. Il est donc probable qu'avec d’awdtésaux moins
contraignants, la précision de la caractérisation in situ serait reettt@méliorée.

Concernant la caractérisation des couches métalliques opagsesietransparentes, les
mesures large bande in situ présentent un réel avantagd|esagwtent d’'avoir a retirer
'échantillon du bati apres le dépdt de la premiére couche. Mmnsas des couches
métalliques fines, elles permettent méme de mettre ennéeidies phénomenes d’oxydation
complexes et de les prendre en compte lors de la carddbériddour la couche métallique
opaque d’hafnium les accords théorie / mesures restent corrects comte tewliffdmiké de
'exercice. La précision est comme toujours limitée parplesblémes thermiques. Pour la
couche semi transparente d’hafnium, les écarts sont impomaaitsjl faut souligner que les
phénomeénes mis en évidence sont difficlement modélisablesédlsation d’'un modéle
exact nécessiterait beaucoup de temps ainsi que des caatiorEsiscomplémentaires
notamment au microscope électronique. Il faudrait également réalisgydé de nombreuses
couches d'épaisseurs variées afin d'étudier les problemes deoduepbilité et
d’homogénéité. Dans le cadre de cette these, nhous nous sommes contentés d’une modélisation
simple en décrivant la fine couche d’hafnium et son oxydation parcanehe unique
homogene. Dans la mesure ou aucune caractérisation ex situ ne pgutdiégieusement
exploitée (oxydation a l'air), la qualité des résultats concernant lehessemi-transparentes
et opaques sera appréciée dans le chapitre 5 avec la réalisationgde filtre
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4. Critéere d'arrét optimal d'un contrdle spectrophotométrique Large
Bande : Etude théorique

4.1. Algorithme de simulation d’'un contréle optique

4.1.1. Générdlités

L’étude menée au chapitre 2 sur la modélisation du signal permet de simplerftesnances
d’'un contrdle optique spectrophotométrique. A partir des équations 2-334etappelées ci
dessous, on peut générer un spectre analogue a celui mesuré lors d’un dépot.

Tmes(x) =ar. Ty, ()\) +B; (X)

Rmes(k) =ag.Ry, ()\) +PBr (7‘)

T...(A) et R, .(A) : Facteurs de transmission et de réflexion mesurés a la longueur i’onde

mes

T..(A) et R, (1) : Facteurs de transmission et de réflexion théoriques a la longueur &onde
o, et oy : Bruits multiplicatifs en transmission et en réflexion.uivent des lois normales
de moyenne égale a l'unité et d'écart typeet g, .

B; et By : Bruits additifs en transmission et en réflexion. Il suivent des rlormales de

moyenne nulle et d'écart typ®, et o, .

Les paramétres (moyennes et écarts-type) utilisés posmbedations sont indiqués dans le
tableau suivant. Les données ont été déterminées exp érimentalement au Zhapitre

moy enne i) écart-type )
_ c, =0,0003
o, p'otT =1 '
Valeur moyenne du graphe 2-40
3 o, =0,0007
(01 uaR =1 ?
Valeur moyenne du graphe 2-40
Mg, =0
B () o Op. ) €t Og () : Cf figure 2-41
Br (X) He, = 0
Tableau 4-1

En cours de dép6t, le signal est mesuré de maniére périodique, lesule secondes. Une
phase de traitement des données permet ensuite d’évaluecandisons du critére d’arrét
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sont ou non satisfaites. La vitesse d’évaporation étant en moyeln@ dm/s, entre deux
mesures on dépose donc une épaissetr 0,54nm. Le principe des simulations d’'un

contréle optique spectrophotométrique consiste a reproduire cebote. En supposant
connus les indices des matériaux des différentes couches, pouraisgegpedonnée, on
calcule le profil spectral théorique correspondant, en tranemigs, (X,ei), ou en réflexion

R,,(A.e). Ce demier est ensuite bruité pour simuler une mesyrér.e) ou R, (A, ) (cf

relations 2-33 et 3-34). Apres chaque mesure, selon le criterétdadiopté, on vérifie si le
dépot de la couche doit étre stoppé. Si c'est le cas, alorammede dép6t de la couche
suivante, sinon on simule une nouvelle mesure a partir d'une nouvelissém
€., =§+Ae.

Soulignons qu’initialement, on ne choisit pas= OnEn effet, il peut arriver pour des

raisons évidentes, que les conditions d’'arrét du dépoét soient refielesvant I'épaisseur
prévue. Par exemple pour un arrét de type DTE ou DRE, il seqoeut dérivée s’annule
plusieurs fois a la longueur d’onde de contrble avant d’atteindradsma finale. Pour cette
raison, les simulations débutent systématiquement a 80 % de la fraldara atteindre

(eO :O’S'Gﬁnale)'
Pour finir, notons qu’un certain nombre de parameétres influant suédésion des contrbles
ne sont pas pris en compte :

- Variation de la vitesse d'évaporation : dans la cadre des siongaties vitesses
d’évaporation des différents matériaux sont supposées identiquesstintes ce qui
n'est en réalité pas le cas. Cependant, dans le cadre d’'un cdertg@dande, cette
hypothese simplificatrice a peu d’influence.

- Probleme d’étalonnage de la chaine de mesure : la modélisation du brugude me
prend pas en compte une éventuelle erreur ou dérive systématideg sieaux de
flux mesurés ou sur les longueurs d’onde.

- Erreur d’'arrét systématique : en pratique, a cause du délaasgfamoment ol on
commande l'arrét du dépot de celui ou il est réellementéarilée déroule environ

une seconde. Cela peut se traduire par des couches systématiquement trop longues.

- Problemes thermiques : comme nous lavons déja souligné, des problémes d
dilatation thermique surviennent en cours de dép6t. lls engendrent une déformation du

spectre mesuré diminuant ainsi la précision du controle.

Sur la figure 4-1 on peut voir un schéma de l'algorithme des siondad’'un contrdle
spectrophotométrique.
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Calcul du profil théorigu
T<(r,e) ou R (X e) de la couche k

y

Tirages aléatoires des valeugs, g (1) ou al, Bl (1)
selon des lois normales (cf tableau 4-1)

y

Simulation de la mest :

Tres(h8) =0 T (A &)+ B (3)
ou

er(nes(x' q ) = (’"iR th ()\ ’ei )+BiR (}\’)

e, =gtAe
i=i+1

couche k :
onditions satisfaite

La couche
est la derniere

k=k+1

de 'empilement

FIN de la simulation

Algorithme d'une simulation d'un contréle couches mincestrepdmtométrique
Figure 4-1
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4.1.2. Algorithmes de simulation d'un Contréle Large Bande
4.1.2.1. Arrét sur fonction de mérite

Concernant le contréle large bande, le premier critére d’arog&ué au chapitre 1 est l'arrét
sur fonction de mérite; :

XE = glzlkL,j ':\%[Rﬁwes(x‘j ’q )_Ri(h(}‘j ’é:h)]z
ou
Xk = E:Ik'j -%[Trﬁes(M 8 )_Tti;w (7‘1' ’et(h)] i
L

N, : Nombre de longueurs d’'onde qui composent le spectre sur lequeffestué le
controle.
RX (kj ,ei) | TX (xj ,q) : Mesures simulées des facteurs de réflexion et de tissism au

mes mes

cours du depot de la couche k, a la longueur d'andst a I'épaisseu; .

th(xj ,efh) | T (7»]. ,efh) : Facteurs de réflexion et de transmission théoriques a ¢ doin
d’'onde); que I'on doit atteindre a la fin du dép6t de la couche k a I'épaisseur théefique
Q, ; : coefficient de ponderation. Dans notre cas, pour simplifiead&t nous prendrons

Q,; =1 quel que soit les valeurs de k et j.

Le critere d’arrét est basé non pas sur le minimum absolu de cette fonctioritdemaés sur

le changement de signe de sa dérivée par rapport d&sbépa (son annulation stricte étant
impossible a obtenir). Au voisinage de I'épaisseur a atteiralmyhamique du signal étant
faible, cela peut poser des problemes de sensibilité au briitdAfdiminuer son influence,
on interpole les derniéres mesures simulées de fonction de peariten polyndme d’ordre 2
comme lillustre la figure 4-2. Le critére d’arrét programmeé est dosaivant :

a Xk interpolée

e changedesigne = arrétdu dépotdela couchek

Aintepolce - TONCtiON de mérite résultant de linterpolation a l'ordre 2 dewigles mesures

simulées.
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innterpolé

arrétdudép 6tde la couchi k

Interpolation de la fonction de mérite
Figure 4-2

L'interpolation est basée sur les n derniéres valeurs de fonctionédiee simulées. Ce
nombre est évalué au préalable pour chacune des couches. Paiie,senf détermine le
nombre maximal de points dont I'ajustement par un polyndme d’ordre Zpdianréter le
dépbt a la bonne épaisseur. L'évaluation du nombre de points d'intérpatptimal est
effectuée a partir de données théoriques non bruitées (cf figure 4-3). En p@tiquerpole
au maximum sur une vingtaine de points, ce qui correspond a useegpail’une dizaine de
nanometres.

MX k

innterpolé
polynéme d’ordre 2

« Nombre deﬁoints d’interpolation

Evaluation du nombre de points d’interpolation
Figure 4-3
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4.1.2.2.Arrét sur I’épaisseur estimée

On estime I'épaisseur déposée au moyen d’une fonction de meéategae a celle du
paragraphe précédent :

z [Rmes }‘ Q) th(h 7\‘1 ’etes\)]
ou

Xk _N_ z [Tmes TtE (}“j ’etest)]z

th(xj ,etest) et Tf (kj ,etest) : Facteurs de réflexion et de transmission théoriques calaulés

partir d’'une épaisseur tesf,, .

Dans notre cas, I'épaisseay,,, est le seul paramétre que I'on choisit d’optimiser afin de

minimiser la fonction de mérite? (indices de réfraction et coefficients d’extinction sont
supposés connus). Le minimum global de cette fonction indique, pour chagueeme
simulée, l'épaisseur estimée, .. a laquelle elle correspond. Le critére d’arrét programmé

est le suivant :
(é‘h esnmee) devientnégatif = arrétdu dép6tdela couchek

ek : épaisseur théorique de la couche k

e, .. . épaisseur estimée correspondant au profil spectral mesuré sinmbdere k.

estimée

4.1.3. Algorithme de simulation d'un contr6le monochromatique

Le montage optigue congu permet bien entendu de réaliser des contrbles
spectrophotométrigues monochromatiques et la modélisation desxsmpeanet également
d’en simuler les performances.

- La programmation d’'un arrét de type DTE ou DRE est réali&é maniére analogue a
I'arrét sur la dérivée d’une fonction de mérite d’'un contrdle large bande. Orecla clérivée
du signal a partir des mesures simulées aux longueurs d’orabmitéle et on les interpole
par un polynéme d’ordre 2. Le critére d’arrét est basé sur le changementede sign
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aRIr(ne's )\kO’Q)

e changedesigne = arrétdudép6tdela couchek

ou
k k
—aTmeg(); ’q)changedesigne@ arrétdudép 6tdela couchek

RS .8)/ T (N &) : Mesures simulées des facteurs de réflexion et de transmida

€S

longueur d’onde de control¥ de la couche k, a I'épaissesr.

- La programmation d’'un arrét sur niveau est réalisée deéngaanalogue a l'arrét sur
'épaisseur estimée d’'un contrble large bande. Le critereétl’ast basé sur I'écart entre la
mesure et la théorie a la longueur d’'onde de contrble. Naturellehaequalité du dépot

repose pour beaucoup sur un choix judicieux de ces dernieres.

(kaes()\‘g 8 )— R ()\2 e )) changedesigne = arrétdu dép 6tdela couchek
ou
(T" ()\g f )— T ()\"o ,e{‘h)) changedesigne = arrétdudép dtdela couchek

mes

RY(N,ef) /1 T (NS ef) : Mesures simulées des facteurs de réflexion et de transmission a la

longueur d’'onde de control¥, et a I'épaisseur finale théorique de la couche k.

4.2. Algorithme de simulation d’'un contréle par microbalance a quartz

Le contréle par microbalance a quartz a également été programmé. Daewuta ou il s’agit
du contréle le plus répandu, il peut étre intéressant d’évalugpesésrmances et de les

comparer aux contréles spectrophotomeétriques.
Le principe de la simulation est trés simple, on estimenig&eur déposées, .. de chaque

couche k d’épaisseur théorique par un tirage aléatoire gaussien de moyanne €, et

d’écart-typec Pour tenir compte de la non linéarité du quartz, en choisit un tgpart-

quartz’

proportionnel a I'épaisseur. On choisit; ..,= 2%.€5 ce qui correspond a un trés bon

quartz

contréle par microbalance a quartz. Un schéma de lalgoritlstin@résenté sur la figure
Suivante :
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Tirage aléatoire gauss
— Ak — k
uk - eth /unanz_ 2%'eth

ek

‘estimée

La couche
est la derniére

k=k+1

Calcul du profil spectral de 'empileme
a partir des différentes épaisseurs simulées :

k-1 k N
elestmée """" eestimée'eestimée’ """" e(-:'stimée

(N : nombre de couches de 'empilement

y

FIN de la simulation

Schéma de l'algorithme d'une simulation d'un contrble
par microbalance a quartz
Figure 4-4

4.3. Simulations

Des simulations sur différents filtres ont été réalisées afin de pouvopaer dans quelques
cas précis les performances du contréle large bande par ragp@rt controles
monochromatiques et au quartz. Ces simulations permettent égaldigkblir le meilleur
des deux criteres d’arrét programmeés : l'arrét sur la immaie mérite ou sur I'épaisseur

estimée.
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4.3.1. Anti-refletlarge bande

La premiére des simulations concerne un anti-reflet large bsundie domaine de longueur

d’onde [500 nm ; 800 nm]. Il s’agit d’'un empilement de six couches non quart d’onde dont le
profil spectral en réflexion est le suivant :

1
EN
AN
0.1 \ _
‘\ .I'f
\ =
\ 7
\\ //
001 \‘ ’/
‘I I/’
) 7
. /
\ //
0.001 — —‘-l‘ o a— —— 7
1 J N N A I
1/ N yd
| W4 N\ J
v A

0.0001 T T T T T
400 450 500 550 600 650

700 750 800 850 200 950 1000

Longueur d’onde (nm)

Profil spectral de I'anti-reflet large bande
Figure 4-5

Les écarts-type utilisés pour les différents contréles anpéisentés dans les paragraphes
préceédents. Les autres parametres (épaisseurs, indiceseuomg’onde de controlg et
nombre de points d’interpolation) sont répertoriés dans le tableau 4-2.

Sur le domaine spectral d’étude [400 nm ; 1000 nm], deux des sikRedla filtre ne sont
pas contrblables par la méthode DTE ou DRE. Dans ce cas, on d¢hoisitrobalance a
quartz. Concernant les autres couches, plusieurs longueurs d’onde de cmmtrlessibles.
Pour chacune d'entre elles, celle dont la dérivée secondg esst la plus grande a été
sélectionnée.

Concernant les arréts sur niveau, les longueurs d’onde de contrOlestsmsi celles ayant
les plus grandes valeurs de dérivées en fin de dépot.
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Contrbles Contréle
monochromatiques large bande
Numéro | A . I Arrét Arret Af\rrett.
de epaisseurs . . DTE / DRE _sur sur on,c_lon
(nm) niveau| de mérite
couche
Nombre de Nombre de
b points %o points
(nm) _ _ (nm) _ _
d’interpolation d’interpolation
1 16,5 n, QUARTZ 24 400 10
2 39,9 Ng 692 24 400 8
3 162,5 n, 793 24 400 6
4 21,1 Ng QUARTZ 24 400 6
5 154.,8 n, 622 24 400 4
6 107,6 Ng 636 16 432 6

ny = 2351 kH =0/ Ng = 145/ kB =0/ NsugsTrAT = 152/ kSUBSTRAT: 0
Tableau 4-2

Les résultats des simulations du dépd6t de l'anti-reflet obteausqntrole large bande en
réflexion sont présentés sur les figures suivantes. Pour chacudedgscriteres d’arrét
(estimation de I'épaisseur et fonction de mérite), deux plagestmles de contrble ont été
testées. La plus grande, [400 nm ; 1000 nm] et une plus restreinte [50@ATmMnm]
correspondant au domaine anti-reflet.

001 r 001

0.009 0.009

0.008 ! 0.008

0.007 0.007

0.006 0.006

0.0051— . 0.005

0.004 0.004

0.003 0.003

0.002 0.002

0.001 0.001

T T T T T T T T 1 T ¥ T T T T T T 1
480 520 560 600 640 680 720 760 00 840 480 520 560 600 640 680 720 760 800 840

Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(@) : Arrét sur I'épaisseur estimée (b) : Arrét sur I'épaisseur estimée
Domaine de contrdle [400 nm ; 1000 nm] Domaine de contr6le [500 nm ; 800 nm]
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0.0L 31 — o0.0L
0.00911 \ [} 0.009
0.00811— f 0.008
0.00711— 0.007%+
0.0061—1— / 0.006
0.0051—— 3 ZE SN ! 0.005¢
0.004 — - / 0.0044-
0.003 Y K R ! 0.0034-
0.0021 <4 / 0.002
0.0011 0.001
0 T T T T T T T T 1 0 T T T 1 f T T T 1
480 520 560 600 640 680 720 760 800 840 480 520 560 600 640 680 720 760 800 840
Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(c) : Arrét sur fonction de mérite (d) : Arrét sur ftioo de mérite
Domaine de contr6le [400 nm ; 1000 nm] Domaine de contr6le [500 nm ; 800 nm]

Simulations de dépdts contrdlés large bande sans erreur sur les indice
Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cfdonnéesedu a4l
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (&phEr gr
Figure 4-6

Le meilleur résultat est obtenu pour le critere d’arrét basé sur I'épaisstimée avec la plus
grande plage spectrale de controle possible [400 nm ; 1000 nm] éairdations ont été
réalisées en supposant les indices parfaitement connus (indicéf attion et coefficient
d’extinction). La figure suivante présente les résultats dalaiimns concernant le cas (a) en
prenant en compte les éventuelles erreurs sur les indices pouvant survenir lors @'un dép

R 0.0107~

0.0091-

0.0081-

0.007

0.006

0.005

0.004

0.003

0.002

0.001

0.000
480

Longueur d’onde (nm)

(e) : simulations de dépbts contrdlés large bande avec errees sndices
Arrét sur I'épaisseur estimée / contr6lé sur [400 nm ; 1000 nm]
Courbe noire : profil spectral théorique a déposer (cfdonnées du takgau
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (&phsr gr
Figure 4-7
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Un tirage aléatoire gaussien est réalisé sur les valeursndiees de réfractionn, et

Ny (6,,4..= 0,009 avant chaque nouvelle simulation. Par contre, pour chacune delles, les
erreurs d’indice des différents matériaux sont les mémes puiest les couches de
lempilement. Ces erreurs peuvent étre liées a divers pmeble une mauvaise
caractérisation, des parameétres de dépot (pression desrgaan téanode ..... ) légérement
différents de ceux habituellement utilisés. Mais il exd#eoute maniére une incertitude au
niveau de la caractérisation des indices (cf chapitre 3). Bggrerreurs d’indice simulées,

les résultats de la figure précédente (e) restent msillgue ceux présentés sur les autres
figures (b) (c) (d).

Comme nous l'avons déja signalé, les différentes acquisitions sdettuéks
séquentiellement toutes les 1,8 secondes. La vitesse de dépésatage a 0,3 nm/s, entre
deux mesures on dépose donc environ 0,54 nm. En conséquence, le bruit de mesure n’est pas
le seul facteur influant sur la qualité du contréle, il y a égatdrta vitesse d’évaporation. A
priori, plus celle-ci est élevée, moins le contrdle est pradat. Sur la figure suivante, le

contrdle large bande précédent a été simulé en divisant par 3 la vitessétd® dépm/s)

480 520 560 600 640 680 720 760 00 840

Longueur d’onde (nm)

simulations de dép6ts contrblés large bande avec erreur sur les indice
Arrét sur I'épaisseur estimée / contrdlé sur [400 nm ; 1000 nm]
Vitesse de dépdt : 0,1 nm/s au lieu de 0,3 nm/s
Courbe noire : profil spectral théorique a déposer (cfdonnées du takgau
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (&phsr gr
Figure 4-8

L’amélioration des résultats est significative, pour autantjndien la vitesse de dép6t afin
d’augmenter les performances du contrble est une solution diffarilenméalisable en
pratique. L’évaporation des matériaux requiert une certaine puesies canons a électrons
et c'est cette derniére qui fixe la vitesse de dépo6t. Dmssile de ce manuscrit, toutes les
simulations présentées seront donc effectuées avec la vitesse clasSiguerdss.
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D’autres simulations portant sur des contréles monochromatiquexlerion (DRE / arrét
sur niveau) ont été réalisées (cf figure 4-9) :

R R

0.0L 7+ i 0.0L 7
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0.005

0.0044— 0.004

0.0034— 0.003

0.00291— —

0.002

0.0011— 2 N e = C—— 0.001

o T T T T T T T T 1 0 T T T T T T T T 1
480 520 560 600 640 680 720 760 00 840 480 520 560 600 640 680 720 760 00 840

Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
( : arrét sur niveau (9) : arrét DRE
sans erreur sur les indices ans erreur sur les indices
R R

0010 0010

0.0091:

0.0091:

0.0081:

0.0081

0.007 1~

0.007 1~

0.006 1~

0.0061-

0.005

0.005

0.004 0.004

0.003 0.003

0.002

0.002

0.001 0.001

0.000 . T T T T T T T 1 0.000
480 480

Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(h) : arrét sur niveau () : arrét DRE
avec erreurs sur les indices avec erreurs sur les indices

Simulations de contrdles monochromatiques avec ou sans erreursisdides
Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu )
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépét (&phEgr gr
Figure 4-9

L'arrét sur niveau donne d’excellents résultats a condition d’avoir ameagssance parfaite
des indices déposés. Avec des erreurs d’'indice simulées, le contrble mono clu®ahetiyp e
DRE est le plus performant, les résultats sont du méme dedrgrandeur, voire méme
légérement meilleur que les simulations au contréle large bande, cas (e).

A titre indicatif la figure 4-10 montre les résultats concernamtcontrole au quartz. Le
contrdle simulé correspond a une microbalance a quartz de qualité, maisii dstproduire
des résultats satisfaisants :
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Simulations de contrdles par microbalance a quartz sans errdes sudices
Courbe noire : profil spectral théorique a déposer (cfdonnées du tdsgau
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (&phEr gr

Figure 4-10

4.3.2. Séparatrice large bande

La séparatrice étudiée dans ce paragraphe présente le profilspaoant :
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Profil spectral de la séparatrice large bande (a) et (b)
Figure 4-11

Ce filtre est un empilement non quart d’'onde de 14 couches dont les différents pegrametr
utilisés pour les simulations sont répertoriés dans le tableau suivant :

Controles Controle
monochromatiques large bande
Numero epaisseurs. .. Arret Asr[lert sur fﬁrrlrcettion de
co(ljjihe (nm) ndices DTE/DRE niveau mérite
Ao Nombre de points 3 Nombre de point$
(nm) d’interpolation (nm) d’interpolation
1 13,7 n, QUARTZ 23 40C 5
2 36,2 Ng 61¢ 24 40( 4
3 59,5 n, 41F 24 100( 4
4 20,3 N, 97t 24 40C 6
5 39,0 n, 637 22 40C 8
6 48,7 Ny QUARTZ 24 40C 4
7 1159 n, 47¢ 18 40C 6
8 117,8 N, 77€ 24 40C 6
9 99,5 n, 48t 22 41C 4
10 112,7 Ng 765 24 40C 4
11 32,7 n, 95¢ 24 85¢ 6
12 71,0 Ng 79t 24 43€ 8
13 81,7 n, 79C 12 417 8
14 14Z5 Ny 93¢ 24 41¢€ 4
N, =235/ky; =0/ ng=145/Kg =0/ Ngygsrrar= 152/ Kgygsrar= 0
Tableau 4-3
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Comme pour le précédent filtre, les deux critéres d’arrét du controledange ont été testés
(arrét sur I'épaisseur estimée et sur fonction de mérite), ceci pteredtes plages spectrales
de contrbéle [400 nm; 1000 nm] et [550 nm; 850 nm]. Les résultats des esnéml
transmission sont présentés figure 4-12 :

T T
0.65 0.65
06 06
0551 055 o
05+ s e A —— o] 05 r——— e e o
045 0454
04 04
03 T T T T T T T T T T T 1 03 T T T T T T T T T T T 1
400 490 500 %0 600 6% 700 70 800 850 900 9% 1000 400 490 500 %0 600 6% 700 70 800 850 900 9% 1000
Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(@) : Arrét sur I'épaisseur estimée (b) : Ansatr I'épaisseur estimée
Domaine de contrble [400 nm ; 1000 nm] Domaine de contrdle [550 nm ; 850 nm]
0.65 T 0.65 T
06 06
05 0.55 =" —
13
057 —— T 05 e
045+ — — —_— O_ASJ —
04 (14%-
0.35 0.354

T T T T T T T T T T T 1 T T T T T T T T T T T 1
400 45 50 50 600 650 700 70 800 850 9M0 950 1000 400 45 50 50 600 650 700 70 800 850 90 950 1000

Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(c) : Arrét sur fonction de mérite (d) : Arrét sur fonction de ier
Domaine de contr6le [400 nm ; 1000 nm] Domaine de contr6le [550 nm ; 850 nm]

Simulations de dép6ts contrdlés large bande sans erreur sur les indice
Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu taf3)
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (&phsr gr
Figure 4-12

Cette fois encore, les meilleurs résultats sont obtenus pouaritége d'arrét basé sur
I'épaisseur estimée avec le plus large domaine spectral de contrdiel® ¢&). Méme avec la

prise en compte d’erreurs sur les indices (cf figure 4-13)pé&formances sont meilleures
gue pour les autres cas (b), (c) et (d).
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(e) : simulations de dép6ts contrdlés large bande avec erredes sudices
Arrét sur I'épaisseur estimée / contrdlé sur [400 nm ; 1000 nm]
Courbe noire : profil spectral théorique a déposer (cfdonnées du tdgau
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (&phEr gr

Figure 4-13

Les simulations concernant les contréles monochromatiques en traosnsiest présentés
sur la figure 4-14. L'arrét DTE, fournit des résultats légeremnmeeilleurs que l'arrét sur
niveau. Sur la plage spectrale [500 nm ; 1000 nm], il est mémiidep erformant des trois
contrdles étudiés. En revanche, sur le domaine [400 nm; 1000 nm], C'esitiélec large

bande qui s'impose, pratiquement toutes les courbes ont un facteansimission compris
entre 0,45 et 0,55 :
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(h) : arrét sur niveau (i): arrét DTE
avec erreurs sur les indices awgpeurs sur les indices

Simulations de contréles monochromatiques avec ou sans erreursisdides
Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu taf3)
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (&phsr gr
Figure 4-14

Les moins bons résultats sont encore obtenus avec le contrdle par microbalantz:a quar

T T T T T 1
400 4% S0 S50 600 650 700 70 800 850 900 9% 1000

Longueur d’onde (nm)

Simulations de contrdles par microbalance a quartz sans errdes sudices
Courbe noire : profil spectral théorique a déposer (cfdonnées du tdgau
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépét (&phsgr gr

Figure 4-15
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4.3.3. Rampe

Le troisiéme filtre étudié est un empilement de 19 couches non quart d’onde dont le profil

spectral en transmission est une rampe entre 400 et 800 nm (cf figure 4-16) :

Les parameétres utilisés pour simuler les dép6ts de ce filtre se trouwmerie dableau suivant :
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Figure 4-16

Controles Contréle
monochromatiques large bande
Arré Arré
Numéro spaisseurt Arrét o ) ett_
de |®P ® indices DTE / DRE Sur - strfoncion
(nm) niveau| de mérite
couche
Nombre de Nombre de
Ao . Ao .
points points
(nm) d’interpolation (nm) d’'interpolation
1 13,7 n, QUARTZ 23 400 5
2 51,2 Ng 844 24 400 6
3 48,3 n, QUARTZ 24 474 4
4 33,4 Ng QUARTZ 24 400 6
5 45,3 n, 769 24 443 4
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6 79,4 n, | QUARTZ 24 443 4
7 29,5 n, | QUARTZ 24 461 8
8 62,0 N, 780 24 419 6
9 51,1 n, 400 24 477 8
10 73,5 N, 409 18 461 6
11 31,5 n, 879 10 482 6
12 73,9 N, 754 24 464 6
13 53,6 n, 430 24 514 6
14 88,1 N, 457 22 508 4
15 51,4 n, 466 24 837 6
16 58,9 N, 423 16 515 4
17 24,8 n, 847 24 504 4
18 31,2 N, 630 24 536 6
19 39,2 n, 533 24 707 8

N, =235/ky; =0/ ng=145/Kg =0/ Ngygsrrar= 152/ Kgygsrrar= 0
Tableau 4-4

Les simulations du contréle large bande en transmission sont présentéegsie {17 :

T T

1 1

09 / 09 ’4'

08 / 08 /

07 / 07 /

06 / 06 /

05 // 05 //

04 04

03 / 03 /

02 / 02 /

o) 7/ N 7/

Yo @0 s s e e w0 e em o a0 so so w0 em w0 0 em

Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(@) : Arrét sur I'épaisseulireste (b) ré&rsur I'épaisseur estimée

Domaine de contr6le [400 nm ; 1000 nm] Domaine de contrdle [400 nm ; 800 nm]
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(c) : Arrét sur fonction de merit (d) : Argdtr fonction de mérite

Domaine de contrble [400 nm ; 1000 nm] Domaine de contrble [400 nm ; 800 nm]

Simulations de dép6ts contrdlés large bande sans erreur sur les indice
Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu taid)
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépét (aph®r gr
Figure 4-17

Comme toujours, le controle large bande le plus performant s’avere étée dar I'épaisseur
estimée avec la plus large plage spectrale de contrdléleogd0 nm ; 1000 nm] (a). La
prise en compte des erreurs sur les indices produit dans ¢escessultats indiqués sur la
figure 4-18.
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(e) : simulations de dépots contrdlés large bande avec erredes sudices
Arrét sur I'épaisseur estimée / contrdlé sur [400 nm ; 1000 nm]
Courbe noire : profll spectral théorique a déposer (cfdonnées du tdblgau
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (&phEr gr
Figure 4-18
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A titre indicatif, les résultats concernant les contrdles monodtigues sont indiqués sur la
figure 4-19. L'arrét sur niveau est bien plus performant que le DTE et |égersupaiieur au
contrdle large bande avec arrét sur I'épaisseur estiméErn@e qui concerne le DTE, 5 des
19 couches ne sont pas contrdlables par cette méthode, le dépét dkrrieres est donc
simulé par une microbalance a quartz ce qui pése lourdemene sasultat final. Les
simulations d’'un dép6t contrdlé au quartz montre en effet des itésakaez mauvais,

similaires au DTE (cf figure 4-20).
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sans erreur sur les indices sans erreur sur les indices
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400 450 500 550 600 650 700 750 800 400 450 500 550 600 650 700 750 800

Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(h) : arrét sur niveau (i) : arrét DTE
avec erreurs sur les indices vea erreurs sur les indices

Simulations de contréles monochromatiques avec ou sans erreursisdides
Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu taid)
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépét (aph®r gr
Figure 4-19
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Simulations de contréles par microbalance a quartz sans errées sutices
Courbe noire : profil spectral théorique a déposer (cfdonnées du tdmigau
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépét (&phEgr gr

Figure 4-20

4.3.4. Passe bande

Le dernier filtre étudié est un passe bande (cf figure 4-21), ammtrent aux autres
empilements présentés, les 35 couches qui le composent sorg tuat d’onde a la
longueur d’'onde de 700 nm.
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Figure 4-21
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Le tableau suivant présente les parametres des différentes sinaulati

Controles Controle
monochromatiques large bande
Numéro | , . Arrét Arret Arret .
de epaisseurs . . DTE / DRE _sur sur fon,cFlon
couche (nm) niveau de mérite
\, Nompre de A Nompre de
(nm) ) points | om | points .
d’interpolation d’interpolation

1 1H n, 700 24 512 6
2 1B Ng 700 24 537 4
3 1H n, 700 24 516 6
4 1B Ng 700 24 551 4
5 1H n, 700 24 549 6
6 4B Ng 700 24 551 8
7 1H n, 700 24 551 6
8 1B Ng 700 24 515 4
9 1H n, 700 24 514 6
10 1B Ng 700 24 533 4
11 1H n, 700 16 530 6
12 1B Ng 700 24 544 4
13 1H n, 700 16 541 6
14 1B Ng 700 24 551 4
15 1H n, 700 14 549 6
16 1B Ng 700 24 527 4
17 1H n, 700 24 525 6
18 4B Ng 700 24 535 8
19 1H n, 700 24 533 6
20 1B Ng 700 24 543 4
21 1H n, 700 24 540 6
22 1B Ng 700 24 524 4
23 1H n, 700 24 522 6
24 1B Ng 700 24 531 4
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25 1H n, 700 24 529 6
26 1B N 700 24 537 4
27 1H Ny 700 24 535 6
28 1B N 700 24 522 4
29 1H n, 700 10 541 6
30 4B N 700 24 546 8
31 1H n, 700 24 543 6
32 1B N 700 24 533 4
33 1H Ny 700 24 548 6
34 1B N 700 24 521 4
35 1H Ny 700 24 520 6

N, =235/k,; =0/ ng= 145/ Ky =0/ Ngygerrar= 152/ Kgygsrar= 0
Tableau 4-5

Les résultats des simulations des controles large bande sont résumés sug fa2ur

T T

09 f]{_\/_‘\_/%— 09 f]{\_/\_/‘\\
o | | o | |
ot | \ ot J \
05 !{ \l 05 !{ \l
0s f \ s / \
o / \ o / \
o / \ o / \

685 @0 6% 700 705 710 715 685 @0 6% 700 705 710 715

Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(@) : Arrét sur I'épaisseur esg&mé (b) : &rsur I'épaisseur estimée
Domaine de contr6le [400 nm ; 1000 nm] Domaine de contrdle [680 nm ; 720 nm]
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(c) : Arrét sur fonction de mérite
Domaine de contréle [400 nm ; 1000 nm]

Longueur d’onde (nm)

(d) : Aratr fonction de mérite
Domaine de contr6le [680 nm ; 720 nm]

Simulations de dép6ts contrdlés large bande sans erreur sur les indice

Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu b))
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (&phsr gr
Figure 4-22

A linverse des 3 filtres étudiés précédemment, le plus pedior n'est cette fois pas l'arrét
sur I'épaisseur estimée, il s’agit de l'arrét sur la fanctile mérite a condition de réaliser le

contréle sur une petite plage spectrale (d). Si on réduit encore lirketieatette derniére les
résultats sont les suivants :
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(e) : Arrét sur fonction de mérite
sans erreur sur les indices
Domaine de contrble [695 nm ; 705 nm]
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() : Arrét sur fonction de mérite
awepeur sur les indices
Domaine de contrble [695 nm ; 705 nm]
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Simulations de dépdts contrdlés large bande avec arrét sur foncticgritle m
Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu tabl)
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépét (&phsgr gr
Figure 4-23

La réduction de la plage spectrale de contrdle améliore les rés@satseilleurs sont obtenus
pour lintervalle [695 nm; 705 nm]. Le pas étant de 1 nm, les sakorit donc effectués a
partir de seulement 11 longueurs d’onde. Si on réduit davantage le dospaicial de
controle, les performances se dégradent. Il n'est pas surprgonante meilleur arrét,
concernant le contréle large bande, soit celui basé sur la dériv@dahetion de mérite par
rapport a 'épaisseur. En effet, pour les empilements eneatequart d’onde, on sait que le
contrble DTE est tres performant, tout particulierement darcag des filtres passe bande,
contrdlés dans ce cas a la longueur d’'onde de cenxggsoit ici 700 nm. L'arrét sur la

dérivée de la fonction de mérije lorsqu’il est effectué sur un intervalle de controle trés
restreint, constitue un contréle analogue a un DTE (Dérivée deufade transmission T par
rapport a I'épaisseur e). C’'est sans doute ce qui explique ses bonnes pedoiiap(iy. Les
critéres d’arrét sont rappelés ci-dessous :

(O_T) =0 a_X:O
oe o e

Il ne faut toutefois pas trop réduire le domaine spectratomerble car les résultats s’en
trouvent dégradés (g) / (h).

Le contréle DTE (cf figure 4-24) produit des résultats légenénmeoins bons que ceux
présentés sur les courbes (e) et (f). Les deux fronts du passle ne sont pas tres
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reproductibles. En revanche, on peut observer la parfaite compensiidmeurs,
caractéristique du DTE, a la longueur d’onde de contfigle 700nm).
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Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(i) : arrét DTE () : arrét DTE
sans erreur sur les indices e\agreur sur les indices

Simulations de contrdles monochromatiques DTE avec ou sans errel@s isidices
Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu b))
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépét (&phEgr gr
Figure 4-24

Pour finir, constatons que le contrble monochromatique avec arrét \&aunet plus
particulierement le contrdle au quartz ne sont pas dutout adaptés a iternentp(cf figures
4-25 et 4-26).
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Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)
(k) : arrét sur niveau (1) : arrét sur niveau
sans erreur sur les indices aweEpeur sur les indices

Simulations de contrdles monochromatiques sur niveau avec ou sanssenréessindices
Courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu tab)
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépét (&phEgr gr
Figure 4-25
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Longueur d’onde (nm)

Simulations de contréles par microbalance a quartz sans errdes sudices
Courbe noire : profil spectral théorique a déposer (cfdonnées du tdk¢au
Courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépét (&phsgr gr

Figure 4-26

4.4. Vers un contrble optimal avec compensation d'erreurs

Les résultats des simulations concernant le contrdle large bandeasswz performants,
pourtant, ces derniers pourraient encore étre améliorés. Commdawmms évoqué au
chapitre 1, des lors que I'épaisseur déposée peut étre esstimEst alors possible de
compenser les erreurs de dépdt. Pour cela, apres le dépotagie duaiche, il suffit de
modifier les épaisseurs des couches restant a déposer. Le princigeesits® sur la figure
4-27.

Cette étape de réoptimisation de 'empilement n'est paggmnogee pour les simulations.
Elle devrait en effet étre répétée a chaque couche, pour chagfilespmulé. Mais cela
nécessiterait beaucoup de trop de temps.

Soulignons que la compensation d’erreurs est partielle, si aeigrdsrsont commises en fin
de dépbt, par exemple a lavant derniere couche, elles sommexhent difficiles a
compenser. Une solution peut alors consister a ajouter a lemgrit des couches non
prévues initialement afin de tenter d’améliorer les perfooesnSinon, lorsqu’on c’est fixé
un certain gabarit a atteindre et qu’'aprés analyse des erreurs deioéalisase rend compte
gu’il ne sera pas possible d’obtenir les profils spectrauxétesil est alors inutile de

poursuivre le dépot.
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Schéma de principe de la réoptimisation de | emgaiht
Figure 4-27

4.5. Conclusion

Le premier chapitre de cette these avait pour objet dact®n d'un état de l'art des
principaux types de controles de dép6ts de couches minces optiquasntt@e optimal
n'étant pas le méme pour tous les filtres, ce premierittbajpsistait en conclusion sur la
nécessité de choisir le contrble adéquat, au cas par cas, parmi toutssitaktps.

Dans ce quatrieme chapitre, quatre filtres ont été étudiés : trois e mtediépaisseurs non
qguart d’'onde (un anti-reflet, une séparatrice et une rampe), etnpilement entiérement
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qguart d’onde (un passe bande). Des simulations de dépots portant stontiddes ont été
réalisées :

= Deuxcontroles large bande :
- Un critére d’arrét basé sur I'estimation de I'épaisseur déposée
- Un critére d’arrét basé sur la dérivée d’'une fonction de mérite

= Deux contrdles monochromatiques
- Un critere d’'arrét basé sur le niveau du facteur de transmission ou de réflexion
- Un critere d’arrét basé sur la dérivée du facteur de trasgmiou de réflexion
(DTE ou DRE)

»= Un contrble par microbalance a quartz

L'objectif premier de ce chapitre était de savoir si pdesideux critéres d’arrét du contréle
large bande étudiés, I'un des deux paraissait nettement etfemant. Et de comparer ses
résultats avec ceux obtenus pour les contréles monochromatiques ooicpdralance a
guartz. Les simulations réalisées présentent toutefois queljuéss| de nombreux
parameétres ne sont en effet pas pris en compte :

- variation des vitesses d’évaporation

- probléme d’étalonnage de la chaine de mesure

- erreurs d'arrét systématique

- déformation des spectres liée aux problemes thermiques.

Mais les résultats sont riches d’enseignement et tres utiles poup &s déels. Le résultat le
plus intéressant est relatif au choix du critere d’arggicernant le contréle large bande.
Certes, cette étude n’est pas exhaustive, elle ne porte qupuave filtres. Néanmoins,
hormis le cas trés particulier du filtre passe bande, térerd’arrét optimal s’avere étre a
chaque fois celui basé sur I'estimation de I'épaisseur dépeséelaplus large plage de
contréle possible. Et méme lorsque le contrble large bande ne prauitep meilleurs
résultats, ses performances restent tout de méme correctes leies qdient sous-estimées.
En effet I'étape de réoptimisation permettant de compepseerteurs n’est pas prise en
compte lors des simulations. Pour les cas ou le contrble large benderait pas le plus
adapté, le systéme optique concu permet de toute maniere dkerradds controles
monochromatiques : arrét DTE / DRE ou sur niveau.

Comptetenu des résultats obtenus, le critére d’arrét basé sur I'ép astsmée semble étre le
plus performant. C'est d’ailleurs celui qui a été utilisé pepuoduire les résultats
expérimentaux présentés au chapitre 5. Au premier chapitre, outreétedt aelui basé sur la
dérivée de la fonction de mérite, un troisieme critere d’avéit été évoqué. Il consiste, a
partir des différentes épaisseurs déposées estiméegukerc durée du dépbt. Ce critére
améliore la précision du contrdle car il permet, contraireragrtdeux autres, de stopper un
dépot entre deux mesures successives. Cependant, la périodeddgeneass est de 1,8 s.
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Autrement dit, en supposant une vitesse moyenne de dépét de 0,3 nra/sleartmesures
on dépose seulement 0,54 nm. Le gain en précision est donc assee siirfacilement
compensable par I'étape de réoptimisation.

Pour finir, signalons que les différentes simulations de controdédét ont été effectuées
soit en transmission (séparatrice, rampe, passe bande), saifleation (anti-reflet). En
réalité, que les contrbles soient simulés en transmission ouleraéf cela ne change pas
grand-chose aux résultats.
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Chapitre 5

Réalisation de filtres par contrdle
spectrophotometrique large bande



5. Reéalisation de filtres par contrble spectrophotométrique larg bande
5.1. Anti-reflet 4 couches

La reproductibilité est 'un des paramétres essentiel d’'un processusidatfaby elle dépend
notamment du type de contrdle utilisé. Naturellement, le souci d’obterer bonne
reproductibilité répond surtout a une logique industrielle et ansndiimportance dans le
cadre de travaux de laboratoire. Par ailleurs, il n’est pas évident d’avoiréengriécise sur la
question, il faudrait pour cela réaliser un nombre considérable d#sddpun méme filtre
pour pouvoir déterminer si tel contréle permet ou non d’obtenir une bepmeductibilité
pour la réalisation de ce filtre.

Nous nous sommes intéressés dans cette partie a étudiersldgsatséde différentes
réalisations d’'un méme filtre contrélé en large bande. Sans mbamtgparler d’étude de
reproductibilité, seulement 4 exemplaires ont en effet étéqiadsj cela permet néanmoins
d’avoir une petite idée des performances que I'on peut facilement atteindiedassprécis.

5.1.1. Réalisations

Le filtre étudié est un anti-reflet de 4 couches contrélé large bande sugéasplactrale [400
nm ; 1000 nm] avec un critéere d’arrét basé sur I'épaisseurésstiBur les 4 exemplaires
réalisés, 2 sont contrélés en réflexion et 2 le sont en transmikaidigure 5-1 et le tableau
5-1 présentent respectivement le profil spectral ainsi gqaeplarametres (matériaux et
épaisseurs) de ce filtre. La réflectivité visée est iiafiie a 3 dix milliémes entre 655 et 745
nm.

" ] /
o\ /
0.0012 \ /
0.001 \ /
0.0008 \ /
e\ /

\ /

AN

0

T 1
630 640 650 660 690 700 730 740 750 760 770

Longueur d’onde (nm)

Profil spectral en réfexion de I'anti-refietouches
Figure 5-1
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épaisseurs (nm)  matériayx
couche 1 14.3 Hf®
couche 2 276.0 SiO
couche 3 121.0 HfO
couche 4 99.0 SiO

Le substrat est un verre de silice

structure de I’empilement correspondant
Tableau 5-1

La loi de dispersion d’indice du substrat est fournie par le falmigues autres matériaux
employés ont été caractérisés par nos soins (cf chapitte)elations 5-1 a 5-6 décrivent
les lois suivies en fonction de la longueur d’'orddéA est en nanometres).

Pour 'oxyde d’hafnium :
1805410* B 3479210°
2

No, (N) = 20739+ A 0 (5-1)
1,032810
Kio,(N) :W )(5-2
Pour la silice couche mince :
5379010° 2309710C°
Nsio, (A)=14686+ 3 - N (5-3)
Ksio, A)=0 (5-4)
Pour la silice massif (substrat) :
_ 6,9617.10%)7 4,0794.10")\? 8,9748.10')\2
nSUBSTRATSio2 - + 2 2 + ) > + 2 2 (5 - 5)
22— (6,8404.10f 2%-(1,1624.16f 22-(0,8962.18)
kSUBSTRATSiOZ =0 (5-6)

Ce filtre est constitué de couches non quart d’onde déposées sureaudes/aitice, la zone
anti-reflet se situant dans le domaine [650 nm; 750 nm]. Entre le digpdeux couches
successives, une étape de réoptimisation est effectuébaftitre 1 et 3). Compte tenu de
I'épaisseur déposée estimée, on compense les éventuelles erraupdifiant les épaisseurs
des couches restant a réaliser. L'algorithme utilisé pourrdiéier ces nouvelles épaisseurs
est le programme d’optimisation global présenté au chapitre 3. Le peafiique visé lors de
l'optimisation est un anti reflet idéal (R = 0) sur la plage specta@ fim ; 750 nm].

Les mesures couche apres couche des deux premiers dépotdésoetr réflexion sont
présentées figure 5-2. Pour chaque graphe figure également lelpofiiie a atteindre. Ce
dernier a été réoptimisé apres le dépot de la couche précédente.
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dépbt 1 dépbt 2
01 01
R R
. couche 1 :98°C A couche 1:110°C
0.08 \ 0.08 \
0.06 \ —.._“‘_‘_5‘———— 0.06
004 - - —— v e . e A - —— e s [P | 004 [ v o —— ;o ———e o - PR
0 ™ substrat sans dép ot 0 " substrat sans dép ot
. Longueur d’onde (nm} | Longueur d’onde (nm)
400 4'5) E;)O 5!'30 6(‘)0 G'KJ 70 7'50 SEJO 8;0 9('IJ 9‘5) 1(;[1) 400 4'5) E;)O 5!'30 6(‘)0 G'KJ 7'[1) 750 SEJO 8;0 9('IJ 9‘5) 1(;[1)
0.14 0.14
o R couche 2 - 139°C o R couche 2 - 141°C
) L
01 Lh 01 ‘ﬁ
- m
008 £, 008 P ai—
\ / T, | S/ ‘L%\\\
006 ’\F , 4 \\ 006 ‘ﬂ,} ff/ >
- -
004 &q‘ / \\‘-\ 004 HH‘ /
00 NEU i ./ O o \51 /ﬁ/ e
v F i
. \/ Longueur d’onde (nm} | H“‘xf Longueur d’onde (nm)
400 4'5) E;)O 5!'30 6(‘)0 G'KJ 70 7'50 SEJO 8;0 9('IJ 9‘5) 1(;[1) 400 4'5) E;)O 5!'30 6(‘)0 G'KJ 7'[1) 750 SEJO 8;0 9('IJ 9‘5) 1(;[1)
0.35 0.35
s R couche 3 : 270°C s R couche 3 : 280°C
0.25-HEN 025 f\\
oA / el d
o e~ N . /
\ S = L S~
01 01 “ y
0.05 l\' / 0.05 R /
. i \/ — Longueur d:onQe (rjm . ' \/ I anqu'eur'd’o'ndel(nm)
400 490 500 %0 600 630 70 750 800 850 9M0 9% 1000 400 490 500 %0 600 630 70 750 800 850 9M0 9% 1000
0.16 0.16
R couche 4 : 145°C s |..1R couche 4 :210°C
:
0124 012
o1 ‘W f“\ / 01 ‘U /\‘\‘ /
NI / A /
‘ X ‘ 7
el L L / NI AR /
\ \ v 7
N AW / wl b /
| | | 4 N oy 4
00 .LHJ \‘ ﬁ/ _ 002 \Uf \ /
400 490 500 %0 600 630 70 750 800 850 9M0 9% 1000 400 450 500 550 600 650 700 750 800 8%
Longueur d’onde (nm

Longueur d’onde (nm)
dépdts 1 et 2 contrblés sur [400 nm ; 1000 nm] en réflexion / arrBggaisseur estimée
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courbes noires : profils mesurés

Figure 5-2

courbes grises : profils théoriques réoptimisés a atteindre de @iépdt (cftableau 5-2)



Le tableau suivant presente les differentes valeurs d'épesse@ptimiséese(,,,) aux cours
du dépot. Les ligneseymae €t €., représentent respectivement les épaisseurs de

'empilement initial a réaliser et I'épaisseur déposée estimiedkirniére couche.

Numéro de couche (k)

dépobt 1 dépobt 2
1 2 3 4 1 2 3 4

ENTIALE 143 | 276,0 121 99,( 143  276{0 1201 99,0
€reon 275,7| 120,4 99,4 275,9| 120,8 99,2
€reope - 120,5| 99,4 - 120,8| 99,2
€reop - - 99,8 - - 99,2
Ginale - - - - - -
X% | 0,198| 0,0573 0,711| 0,137 | 0,0589| 0,0365( 0,339 0,165
Xsimee | 0,0530] 0,0368| 0,333 | 0,137 | 0,0300| 0,0355| 0,339 0,153
X§apait | 0,0168{ 0,0168| 0,0193( - 0,0167 0,0167| 0,0167| -

épaisseurs noirs : épaisseurs a déposer
épaisseurs grises : épaisseurs déposées estimées

Tableau 5-2

Les fonctions de MErit®, ., Xssimeer Xsapat PEFMettent chacune d'évaluer différents criteres

de performance :

Xspe €value la qualité de l'arrét du dépot de la couche k contrdlée large bande
(écart entre le profil mesuré en fin de dép6t et le profil théoriqueiadatle

= X €value la qualité de I'estimation de I'épaisseur déposée pacouthe
k (écart entre le profil mesuré en fin de dép6t et le ptiofbrique calculé a
partir de 'épaisseur déposée estimée).

" Xbaart €value la qualité de la compensation d'erreurs effectuée kpdép ot

de la couche k (écart entre le profil théorique réoptimisé dergede couche
et le gabarit visé)

L A

Xléiblezloo'x/Ni'% qR lr<nes(}\‘])_th()\‘i ’éih)]z) (5 - 7)

155



XZstimée: 100\/Ni II\IZ::; er;es()“j) - Ri:h (;\'j 7e|;stimée)] 2) (5 - 8)

L

L

Xgabaritzloo"/Ni'% (R?r?al (7‘] ,eIirr:aIe)_ Rgabarit(xj)]z) (5 - 9)

N, : Nombre de longueurs d’'onde

Rk

mes

A

I

(xj) . Facteur de réflexion mesuré a la fin du depdt de la couchia korsgueur d’onde

th(kj fou e) : Facteur de reflexion théorique de la couche k a la longueur digncilculé

estimé

a partir des épaisseurs déposées estigées. , ....... e e

th(xj ,etkh) . Facteur de réflexion théorique a la longueur d’oidejue 'on doit atteindre a

la fin du dépot de la couche k d’épaisseur théorique réoptinfsédl est calculé a partir des

, . k-1 k
epalsseurgistimée’ """" ! eestimée’ eth '

Rf,?a'(kj,e{i{]‘a'e) . Facteur de réflexion théorique final, aprés dépot de laiédermouche

d'épaisseure)®® a la longueur d’ond&, . Il est calculé a partir des épaissei(g .. ------- ,

k-1 Kk k+1 inale
e et ... ghae,

‘estimée?

Rgabari(x j) : Facteur de réflexion du gabarit visé. Dans le cas présentcedilire le gabarit

€

‘estimée 1
est le suivant R ,,..{x;)=0, A, 0[650nm ;750nm].

La valeur de la fonction de méritgs,, .. est a comparer avec celle de I'empilement initial

0 .
Xgabarit *

Xgabarit:loo"/Ni'NzL: ([R?r?al (}‘ ,e{il?%le)_ Rgabari (}\'j)]z) (5 - 10)

L R

Rf,?a'()\j ,ef,?age) : Facteur de réflexion théorique de la derniére couche de lemmpit initial.

Son épaisseur est noték* il s’agit de la 4™ couche pour ce filtre

Lorsqu’on effectue la synthése d'un filtre, on fixe généralemeritines contraintes comme
le nombre de couches et les matériaux. Si la synthése r@uafiité correctement effectuée,
compte tenu des contraintes, le meilleur empilement possiblesea@pprocher du gabarit

visé (dans le cas présenR'gabari(xj)zo, A, 0[650nm ;750nm]) est 'empilement initial.

Toute erreur commise durant le dép6t altere plus ou moins liesmances finales du filtre.
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La compensation d’erreurs permet donc au mieux d’'obtenir des parfoemégales a celles
prévues initialement, autrement elle n’est que partielle :

0 k-1 k
Xgabarit < Xgabarit < Xgabarit'

Pour le filtre anti-reflet de quatre couches a réaliser, onx§,.; = 0,0165. Si la

compensation est correcte, on reste proche de cette valeur. Soukgatexment que I'on a
toujours :

k k
Xcible 2 Xestimée

Globalement, les épaisseurs déposeées estimées étantarkespdes valeurs théoriques a
atteindre, les arréts sont treés corrects. Seules les fona@msérite X*, . et X5 SOnt
parfois un peu élevées. En théorie, compte tenu de la réoptimistitictuée aprés le dépot

de chaque couche, les valeursydg,. et tout particulierement celles g evraient étre

stimée 0
excellentes car les éventuelles erreurs sont compensées. En réaliét gan’'toujours le cas

et ceci pour deux raisons principales.

La premiere est liee a des éventuelles erreurs d’indicealdnl précis du profil théorique a
atteindre en fin de dép6t suppose que les différentes estimales épaisseurs déposées
soient rigoureusement exactes. Or si les indices des matégagrnt pas tout a fait les
mémes que ceux supposés, alors les accords entre les pedtiaax mesurés et théoriques
sont moins bons, les différentes épaisseurs estimées peuveatr@bées et les fonctions de
mérite X5y et Xssimee SONt dégradées. Le probléme peut notamment se présenter lors du dépot
de couches fines pour lesquelles le risque d'inhomogénéité n’estéglegeable. Méme si

cela ne semble pas étre le cas ici vu la faible valeuxide.., la premiére couche de l'anti-

reflet aurait pu causer ce type de probleme. Pour améliseradeords, une solution
consisterait a estimer I'épaisseur déposée en ajustant égalencedffiesents des différentes
lois d'indice n(A) et k(A). Mais cela accroitrait le nombre de paramétres & dgsinet
rendrait le probléeme extrémement délicat, d’autant plus quél §galement les problémes
thermiques a considérer.

Les problémes de dilatation engendrés par les fortes temmdratont la seconde cause
expliguant les valeurs parfois importantes des fonctions de mérite caldidéntrainent des
déformations de spectre pouvant étre interprétées a tort par le cootndfeain dépot. De ce
point de vu, la troisitme couche du filtre semble critique. draptérature atteint environ
280°C et on peut d’ailleurs constater que c’est a partir du dépoettee couche que les

fonctions de mérite(’,,. et X e S€ dégradent fortement.

En ce qui concerne le dép6t 1, la différence significative entre $8pai estimée apreés dépo6t
de la couche 3 (118,9 nm) et la valeur théorique a atteindre (120,5 hrig¢ees un
disfonctionnement de la microbalance a quartz en toute fin de dép6t. La puissaramedss ¢
a électrons étant asservie au quartz, un probleme sur ce detna@@ne I'arrét immédiat du
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bati. La microbalance ne s’est remise a fonctionner qu’apres landieénviron une demi
heure. Il n’était alors plus question de poursuivre le dép6t de l@&mneisouche vu la faible
épaisseur restant a déposer. L'erreur n’a pu étre que partiellementresdaen réoptimisant

I'épaisseur de la quatrieme et derniere couche, la fonctionéiigeny;,,.. est d'ailleurs
clairement la plus mauvaise des 6 présentées. Notons que lénpzoinidiqué explique
également la faible température relevée pour le dépét de la couche 4.

La figure suivante permet de visualiser de maniére plus précise k@glealianti-reflet. Les
mesures a température de dépot et atempérature ambiante y sonépsése

0.002 7~ —

0.0016 \

0.0018 % ri/
I
[

0.0014 *

0.0012
\« .
0.001 “ k‘

0.0008

0.0006

0.0004

0.0002

-0.0002 T T T T T T T T T T T T T 1
630 640 650 660 670 680 69 700 710 72 730 740 750 760 770

Longueur d’onde (nm)

traits noir et gris continus : mesures des dép6ts 1 et 2 aratorpéde dépot
traits noir et gris discontinus : mesures des dépdts 1 et Zératnore ambiante, sous vide
Losanges noirs : profil théorique initial a déposer
Figure 5-3

Des mesures comparatives de ce filtre au Perkin Elmereatréié intéressantes, mais, le
facteur de réflexion atteint étant trés faible, cet antétreflest avéré non mesurable avec cet
appareil du commerce (R < 5 dix miliemes) malgré ses qualités métuodsgeconnues.

Les mesures couche aprés couche des dépots 3 et 4 controlésisettetransmission sont
présentées figure 5-4. Les résultats des différentes résptimms figurent dans le tableau 5-
3.
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courbes noires : profils spectraux mesurés
courbes grises : profils théoriques réoptimisés a atteindre de @iépot (cf tableau 5-3)
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Numéro de couche (k)

dépodt 3 depot 4

1 2 3 4 1 2 3 4
enmae | 14,3 | 276,0] 121| 99,¢ 14,3 276(0 121 99,0
€reont 275,7| 120,4] 99,4 276,4| 121,4 98,8
€reor - 120,3| 99,4 - 121,4| 98,8
€reop - - 99,4 - - 98,8
Cinale B B - - - -
X% | 0,163| 0,277 0,22 0,242 0,107 | 0,234 0,350 0,412
Xsimse | 0,0715] 0,259 | 0,22 0,242 |0,0942| 0,233| 0,350| 0,407
Xsavait | 0,0590[ 0,0591| 0,0591| - 0,0591f 0,0591| 0,0591| -

épaisseurs noires : épaisseurs a déposer
épaisseurs grises : épaisseurs déposées estimées

Tableau 5-3

Les différentes fonctions de mérite sont calculées a partieldéons analogues a celles
présentées précédemment (5-7 a 5-10) en utilisant cette éoigrbfils spectraux en

transmission. Dans le cas présent, on a dafg,, = 0.0588 avec Tgabarit(kj):l,

A, 0[650nm ;750nm].

En ce qui concerne les dépots 3 et 4, la brusque dégradation des foREtioms X NE
survient pas a la®3° couche comme auparavant, mais 2% 2En fait, pour ces deux dépots,
plusieurs essais ont été nécessaires avant de parvenir a réalemmide couche. En effet, le
plasma ne parvenant pas a s’enclencher, il a fallu stopper puis recoentesndép 6ts a 3 ou
4 reprises. Cela pose évidemment des problémes d’'inhomogénéité au niveaowshe, on
peut observer que les accords théorie - mesures sont assez bodslomgueurs d’onde
situées entre 400 et 600 nm mais ce n'est plus le cas au detadienaine. Les indices
déposés ne sont probablement pas ceux supposeés et sont difficiles ia évalue

Comme pour les dépdts 1 et 2, les fonctigf;]a%am restent assez bonnes Il faut cependant
juger ces résultats avec précaution, car des problémes therndgquedndice peuvent
engendrer des erreurs au niveau de l'estimation des épaiskposées. Le calcul des
différents profils spectraux théoriques peut alors aboutir & de $donetions de mérite
Xgabaic SANS pour autant qu'il soit possible de les atteindre.

La figure suivante montre les résultats des réalisations43det I'anti-reflet a température
ambiante et de dépot :
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traits noir et gris continus: mesures des dépdts 3 et 4 a temmpétatdépot
traits noir et gris discontinus : mesures des dépbts 3 et daranre ambiante
Losanges noirs : profil théorique initial a déposer
Figure 5-5

Les performances obtenues sont analogues a celles des dépatslgésetlifférences parfois
notables entres les mesures aux températures de dép otmgi&iatiire ambiante sous vide
sont liées a des problémes thermiques.

5.1.2. Simulations de dépbts

A défaut de pouvoir comparer les résultats des différentasatéahs de cet anti-reflet avec
des mesures au Perkin Elmer, des simulations ont é&é menéd&wabin une opinion sur la
difficulté de fabrication de ce filtre. Rappelons que ces simulations ne preraseah compte
certains parametres qui posent probleme lors des réalisationsarticulier les problemes
thermiques. D’un autre coté, elles ne prennent pas non plus en cdétape de
réoptimisation qui permet de compenser au moins partiellement les elealiép Ot.

Les 50 simulations présentées figure 5-6 concernent des contréles largerbegftbien (en
transmission , les résultats sont analogues), avec des cdtarest basés sur I'épaisseur
estimée et la plage spectrale de contrbéle [400 nm; 1000 nm]eRass dindice sont
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€galement simulées, quant aux écarts-type, ce sont les méncewquatilisés au chapitre
précédent.

R 0.002 T\

0.0018 =
dépbts 1, 3 et4

0.0016

0.0014

0.0012
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dépot 2 *

0.0016
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'I ongueur 'd’nnrjp (nm)

‘0.0002 L) L) L) L) L) L) T T T
630 640 650 660 670 680 690 700 710 720 730 740 750 760 770

courbes grises : simulations de dépdts controlés large bande aues sureles indices
plage spectrale de contrble : [400 nm ; 1000 nm] (50 simulations par)graphe
courbes noires : mesures des anti-reflets aux températures de etépdempérature ambiante
losanges noirs : profil théorique initial a déposer
Figure 5-6
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Les performances des différentes réalisations sont du méme dedigrandeur que ce
gu’indiquent les simulations. Notons tout de méme que les fronts sont plus ressgraése |
anti-reflet étant moins éendue qu’en théorie. Sur les quatre déaftes, trois ont subi des
problemes de matériel indépendants du contréle. Pour le premier, famatysnement du
quartz a conduit au dép6t d’'une couche d’épaisseur nettement trop défiilement
compensable. Pour les dépbts 3 et 4, des problemes récurrents d’enclenchememalantla
provoqués de fortes inhomogénéités. Malgré ces difficultés, on adegitniveaux de
réflexon proches de ceux indiqués par les simulations. Le dépdt s’étant déroulé
normalement (dép6t 2) a conduit a d’excellentes performancesgr&msi par ailleurs que
les 4 exemplaires de l'anti-reflet figurant dans ce manuscrit sogélds qui ont été réalisés,
aucun essai préliminaire n'avait été effectué.

A titre indicatif, d’autres contréles de dépodts ont été simuklis nmon réalisés. lls montrent
en ce qui concerne le contrdle large bande que le critere dchwéi est bien le meilleur.
L'arrét sur la dérivée de la fonction de mérite est dans cééggrement moins performant.
Pour ce qui est des contrbles spectrophotométriques monochromatiqééereon de type
DRE ou sur niveau ainsi que du contrdle par microbalance a quastzédaltats sont
présentés sur la figure 5-7 a, b et c. Les parametresésitiisur simuler les contrdles
spectrophotométriqgues monochromatiques figurent dans le tableau Spderh@re couche
du filtre étant trop courte, aucune longueur d’onde située dans la plage [400 nm ; 1000 nm] ne
permet un contréle de type DRE, on utilise donc dans ce cas un cqrargt@crobalance a
quartz.

0.002 9=

00018 4—-) -

0.0016 —-

00014 4—- -

00012 4——-\ -

001 4—- - =

0.0008 \ wan—

0.0006 \ - f —

0.0004

0.0002 1 - - - - S —

v LI S S S LR e a— D I S v T
630 640 650 660 67 680 690 700 710 720 W0 740 BO 7O 7 630 640 650 660 67 680 690 700 710 720 W0 740 BO 7O 7

Longueur d’onde (nm) Longueur d’onde (nm)

(a) : contrdle monochromatique de type DRE (b) : contréle monochromatique sur niveau
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Le DRE montre des performances assez similaires au cotargke bande, encore que la
premiere couche contrdlée au quartz ait été simulée avec un écart typ este PEpxaisseur.
Cela correspond a une trés bonne microbalance a quartz, bien mejlieucelle dont nous

0.005

0.0045

0.004 1

0.0035 1

0.003 1

0.0025 1

0.002 4

0.0015 4

0.001 9

0.0005

v
700

v
740

v
70 760 780 800

Longueur d’onde (nm)

(c) : contrble par microbalance a quartz

simulations de dépbts de l'anti-reflet 4 couches avec erreurs @gindic
par contrbles monochromatiques ou microbalance a quartz
courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu &4
courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dép6t (aphEr gr
Figure 5-7

disposons au laboratoire (écart type de I'ordre de 5%).
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Controles
. monochromatiques
Numéro| , . — —
epaisseurp . . Arrét Arrét
de indices .
(nm) DRE sur niveau
couche ,
Ao Nombre de points Ao
(nm) d’'interpolation (nm)
1 14,3 Nio, QUARTZ 24 400
2 276 Nsio, 673 24 426
3 121 Nio, 504 22 458
4 99 Nsio, 668 24 410
Tableau 5-4




5.2. Anti-reflet 16 couches
5.2.1. Réalisation

Un second anti-reflet a été réalisé mais cette fois aireseul exemplaire. 1l s’agit d’'un
empilement de 16 couches non quart d’onde (cf figure 5-8 et tableau 5-5) contrélé large bande
en réflexion avec arrét sur I'épaisseur estimée. Les makéutilisés sont les mémes
gu'auparavant (cf relations 5-1 a 5-6).
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Longueur d’onde (nm)

Profil spectral en réfexion de I'anti-reflet 16 couches
Figure 5-8
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€paisseur (nm) | matériau
couche 15,8 HfO,
couche . 44 Sio,
couche . 154 HfO,
couche . 57,8 SiOo,
couche ! 11,2 HfO,
couche 12C SiO,
couche 38,6 HfO,
couche ! 18,2 Sio,
couche' 84,7 HfO,
couche 1 55,7 Sio,
couche 1 12,4 HfO,
couche 1 12C,4 SiO,
couche 1 38,8 HfO,
couche 1 16,3 Sio,
couche 1 80,9 HfO,
couche 1 10z,3 Sio,

Le substrat est un verre de silice

structure de I’empilement
Tableau 5-5

La zone anti-reflet n'atteint pas des niveaux de réflexion aagdes que ceux du précédent
filtre, mais elle est plus étendue, de 440 nm a 920 nm. L'étap epkmisation a d’ailleurs
été effectuée en visant un facteur de réflexion nul sur ce domaine de longueurs d’onde.
Avec un nombre de couches plus élevé que le précédent anti-refférecest évidemment
plus difficile a réaliser. En théorie, cela ne pose pas de problémétegrel'de réoptimisation
permet de compenser les erreurs. Mais a cause des problemeiues et des éventuels
problemes d’indice, les erreurs s’accumulent et sont de plus e difficlement
compensables. Cet empilement possede d'ailleurs de nombreusesescalehfaibles
épaisseurs, d’une quinzaine de nanomeétres voire moins.

Hormis les difficultés habituelles, les couches 8 et 14 de nteredlet sont extrémement
délicates a déposer. En effet, lors du dépo6t de ces deux couches relatiisraelds profils
spectraux varient tres peu sur 'ensemble de la plage dedlo@00 nm ; 1000 nm]. Leur
contrdle est donc tres sensible vis a vis du moindre probléme deenfefsfigures 5-9 et 5-
10).
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courbe grise : profil théorique aprés dép6t de la cduche
courbe noire : profil théorique aprés dépdt de la c@®iche
Figure 5-9
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courbe grise : profl théorique apres dép6t de la couche 13
courbe noire : profil théorique aprés dépdét de la couche 14
Figure 5-10

Les mesures couche apres couche en réflexion sont présentées sur la figure 5-11.
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dépbt contrélé sur [400 nm ; 1000 nm] en réfiexion / arrét sur I'épaissémée
courbes noires : profils spectraux mesurés

courbes grises : profils théoriques réoptimisés a atteindre de @iépdt (cftableau 5-6)
Figure 5-11
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Numéro de couche (k)

1 2 3 4 5 6 7 8
enrae | 158| 44 | 154 | 57,8 [ 11,22 12C | 386 182
€reont 44411520 573 | 1C5 | 1224 385 17,4
€ oo - 15¢1| 548 | 98 [ 127,3] 37,3| 1€9
€ o - - 56,1 | 104 | 1228 37,7| 17,2
€ eopt - - - 1C4 | 1253 37,6| 17,2
€ o - - - - 12451 379| 17,3
€reop - - - - - 383| 18
€reop - - - - - - 17,2
ereo@ ~ " ~ " " ~ "
ereo@ ~ " ~ " " ~ " ~

Numéro de couche (k)

9 10 11 12 13 14 15 16
enmae | 847(557( 124 | 12C4| 368 | 163 | 80,9| 1023
€eu | 851]|561] 122 [11€6| 361 | 163 [ 804 1016
€ | 864|548| 120 [ 12C7| 385 | 163 | 80,3 | 1014
€ | 860[549| 121 [12C7| 385 | 164 | 804 1014
€ ot 86 | 549 121 [ 12C7| 385 | 164 | 8C4| 1014
Ceos | 822|553 122 |12C2| 387 | 164 | 8041015
Ceos | 833|557 122 |12C0| 387 | 164 | 8041015
€.y |868|552| 124 | 118 | 388 | 165 | 8C4| 1016
€eop | 899|549 123 | 12C | 386 | 165 | 8041015
€eop 551 125 [11¢2| 386 | 165 | 80,4 | 1015
€ e0n0 - 125 | 1168 | 38,7 | 165 | 80,5( 1015
€reon1 - - 1223 | 389 | 165 | 79,6 101,7
S - - - 38 | 168 | 788]( 101,9
€re0ns - - - - 16,7 | 79,3| 101,8
€reopa 3 - - - - 77,71 10z1
€ eots - - - - - - 10z,0
Qinale ~ " ~ " " ~ "

En général, on considere qu’un arrét est tres bon lorsque la difféeatiee I'épaisseur

déposée estimée et I'épaisseur théorique a déposer n'exced®5pam. Au dessus d'un
nanometre ce dernier est jugé plutét mauvais. Dans le casnprésir les 16 estimations
d’épaisseur, trois d’entre elles présentent des écarts suséau €gal a l'unité par rapport
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épaisseurs noires : épaisseurs a déposer
épaisseurs grises : épaisseurs déposées estimées

Tableau 5-6




aux valeurs théorigues. Dans I'ensemble, les arréts sont donctsotre dépdt ne pose pas
de réelles difficultés car les éventuelles erreurs sont compenseéesideeraéficace lors de la
phase de réoptimisation (cf figures 5-12 et 5-13). Les différevaksurs de la fonction

Xgapaiv LOUT €N AUgmMentant au cours du dépot, restent bonnes.

k
X gabarit

0.456
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Xgabarit = O ’ 425
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0.44

Figure 5-12
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trait gris discontinu : résultat de I'optimisation aprés lgddéle la premiére couche
trait gris continu : résultat de l'optimisation avant le dépotadderniére couche

Figure 5-13
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Sur le graphe 5-14 on peut visualiser de maniére plus précise les pedesrda I'anti-reflet
réalisé. Les mesures de ce filtre effectuées au Perkin EImemgrfigegalement.

400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000

Longueur d’onde (nm)

traits noir et gris continus : mesures au contrdle large bandepéraure de dépbt et a température ambiante
trait noir discontinu : mesure au Perkin Elmer

Losanges noirs : profil théorique initial a déposer
Figure 5-14

Compte tenu des erreurs de dép6ét, et de leur compensation ggaotietbbtient un profil
spectral final assez proche des performances initialement prévuesoi® ithdevrait méme

presque se superposer au profil réoptimisé juste avant le dépatderniere couche, ce qui
n'est pas le cas. Cela supposerait toutefois que les difééregpaisseurs estimées soient

réellement celles qui ont été déposées. C'est la fonction de mxérjte qui permet de juger

de la qualité des estimations. Les valeurs de cette derniéreasse importantes comme
lindique la figure 5-15 ol est également représentée la fongtign
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Figure 5-15

Une valeur dégradée de la fonction de méfe, .. implique du méme coup des valeurs
relativement importantes pour la fonctixt),,.. Les causes ont déja été identifiées, elles sont
liees aux problemes d’indice en particulier pour les couclmes fjui peuvent présenter de
inhomogénéité et aux problemes thermiques. Rappelons cependarmdesiunealeurs de
fonction de méritex’,. .. dégradées ne signifient pas pour autant que les épaiss@ugesst

a partir des mesures soient fausses. En revanche l'incertitude sur cesestiglus grande.

5.2.2. Simulations de dépbts

e

Des simulations de dép6t prenant en compte les erreurs d’'indice ont e&eseatisir ce filtre
anti-reflet. Concernant le contrdle large bande, le meilleur astételui basé sur I'épaisseur
estimée avec une plage spectrale de contréle entre 400 et 1000e;méslultats sont
présentés sur la figure 5-16. Il y a une assez bonne concordanedesntmesures et les
simulations. Ces dernieres seraient cependant meilleures remanp en compte la
réoptimisation couche apres couche qui permet de compenser les erreurs de dépot.
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Courbes grises : simulations de dépbts contrdlés large bande auesarres indices
plage spectrale de contrdle : [400 nm ; 1000 nm] (50 simulations)
Courbes noires : mesures de l'anti-refet aux températu reépdésdet a température ambiante
au contr6le large bande ainsi qu’au Perkin Elmer
Losanges noirs : profil théorique initial a déposer
Figure 5-16

A titre indicatif, des simulations portant sur les contréles monochromatiqués &RE et sur
niveau) et sur des contréles par microbalance a quartz sonttpesséigure 5-17. Les

parameétres utilisés figurent dans le tableau 5-7. Aucun d’enkra’est aussi performant
gu’un contréle large bande.
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(c) : contrble par microbalance a quartz

simulations de dépots de l'anti-reflet 16 couches avec erreurs @&indic

courbes noires : profils spectraux théoriques a déposer (cf donnéesedu tald)
courbes grises : chaque courbe correspond a une simulation de dépdt (5@andmthe)

Figure 5-17
Controles
) monochromatiques
Numéro| , . — —
épaisseurp . . Arrét Arrét
de indices :
couche (nm) DRE sur niveau
Ao Nombre de point$ Ao
(nm) d’interpolation (nm)
1 15,8 Nuio QUARTZ 24 40C
2 44 Ngio, 63¢ 24 40C
3 154 Nuio 66% 24 45(C
4 57,8 Ngo, | QUARTZ 24 42F
5 11,2 Nio 552 18 40(C
6 12C Ngio, 62¢ 24 432
7 38,6 Nuio QUARTZ 24 43¢
8 18,2 Ngio, 502 24 40C
9 84,7 Nuio 65C 14 43¢
10 55,7 Ngo, | QUARTZ 24 42C
11 12,4 Nio 42¢ 20 40(C
12 12C,4 Ngio, 61¢ 24 42F
13 38,8 Nuio QUARTZ 24 43¢
14 16,3 Ngio, 41¢ 24 40C
15 8C,9 Nio 61€ 20 42¢
16 1023 Neio. 594 24 41F
Tableau 5-7
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5.3. Absorbeur large bande

Parmi les techniques employées pour réaliser des absorbelunmidee, on peut citer les
revétements de peinture noire ainsi que 'anodisation de surface.c&sedeux méthodes a
bas codt, le taux de réflexion résiduel de lumiere parasitegteindre quelques pourcents
seulement [60]. Cependant, pour les cas ou une absormtion plusskiibie nécessaire
(<1%), elles sont inappropriées, il faut alors utiliser des filtresfértstiels.

L'objectif est donc de trouver un empilement d'épaisseurs et ddsdaciéquat permettant
d’obtenir des facteurs de transmission et de réflexion nul. L’ananlde la transmission est
simple a réaliser, il suffit de déposer sur un matériau gngle une couche métallique
opaque. En revanche I'annulation de la réflexion est plus difficile. Si oneddesr propriétés
d’absorption monochromatiques, une solution simple consiste a déposer soucle
métallique fortement réfléchissante un miroir constitué d’'un lem@nt de couches minces
diélectriques. Avec la cavité Fabry-Perot ainsi formée, on obtient un pic d'éiosccpntré a
une longueur d’'onde. Les performances de I'absorbeur sont cependtggslitn une plage
spectrale tres restreinte. La réalisation d’un absorbeur tmggde passe nécessairement par
'emploi d’'une structure métal-diélectrique déposée sur la conmddtelligue opaque [60].
L’avantage d’'un tel empilement est qu’il permet d’obtenir une alisarnptés faible avec un
nombre limité de couches. Cependant, 'emploi de métaux est assez délicatarditude au
niveau des indices est grande (cf chapitre 3).

Le profil théorique de I'absorbeur large bande réalisé dans le cadre déhestest présenté
figure 5-18. Il s’agit d’'un empilement de 6 couches alternant slideafnium (cf tableau 5-
8). Les métaux utilisés sont ceux caractérisés au ch&pites différentes lois d’'indice sont
rappelées par la suite (la longueur d’ondeest en nanometres). Ce filtre a été déposé sur un
substrat de silice, mais la nature de ce dernier, du fala d®uche opaque, n'a aucune
importance.

épaisseurs (nmj matériau x
couche 1 300 Hf ctaopague
couche 2 38 Si®
couche 3 13 Hf ctaisemitranspares
couche 4 62.8 SiD
couche 5 8.4 Hf ctaisemitranspare
couche 6 92 Si©

structure de I'empilement absorbeur large bande
Tableau 5-8
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en réflexion et en transmission
Figure 5-18
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Dans le cas présent, l'incertitude au niveau de lindice desuméiant importante (cf
chapitre 3), le calcul des profils théoriques a atteindre coughes acouche devient tres
approximatif et le contréle large bande perd de son intérét. Pterragson, le dép6t de
absorbeur a été effectué avec des arréts monochromatiques (cf tablealLés1@)uches 4
et 6 sont les seules a pouvoir étre contrélées en DRE. Pourres anta choisi I'arrét sur
niveau. Soulignons qu’un arrét de type DRE est préférable dans gaara$ on le peut. Les
facteurs de réflexion théoriques étant difficiles a prévoir,ruét &ur niveau peut rendre le
contréle totalement inop érant.

Le systeme optique concu dans le cadre de cette théese esheextr@ utile pour la
réalisation de ce type de filtre. En effet, ce dernier éamnplétement opaque apres le dép o6t
de la premiére couche, il est indispensable de disposer d’'une voie de mesuexien gbur
un contrdle spectrophotométrique direct. Sinon, il faudrait se contéote contrdle indirect
et utiliser un verre témoin auxiliaire.

Controles
monochromatiques
Numéro| A . X Arrét Arret
de | TPESSEUB T indices DRE sur
(nm) niveau
couche
Nombre de
Ao ) Ao
(nm) points (nm)
d’interpolation
1 300 Hfmétalopaque - - 657
2 38 SiQ - - 657
3 13 Hfmétalsemitranspam - - 657
4 62,8 SiIQ 495 18 -
5 814 Hfmétalsemitransparet - - 584
6 92 SiO 578 24 -
Tableau 5-19

Les résultats couche aprés couche en réflexion et en transmissiomprésentés sur les
figures 5-19 et 5-20. Pour les fines couches d’Hafnium semi treergpsa, deux mesures
supplémentaires ont été ajoutées, l'une apres entrée de loxygerlautre apres

'enclenchement du plasma, juste avant le dép6t de la couche suivante.
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Figure 5-19
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Figure 5-20

Au cours du dépdt de la premiere couche, le facteur de tranmmisisiute tout d’abord
brutalement, en moins de 4 minutes il atteint 10%, puis la baisse est plus |lentteatténdre
10 minutes pour atteindre 1% et plus d’une demi-heure pour obtenir une couche paftaiteme
opaque (cf figure 5-20). La température aprés dépbt estlexde celle dépasse 300°C. Les
problemes thermiques surviennent donc des le dépét de la premigne.ddemlus, la forte
incertitude sur les indices des métaux augmente encore iltéfde réalisation du filtre.
Comme on peut s'y attendre, les différentes courbes théorie — memusdaccordent pas de
maniere correcte (cf figure 5-19). Les couches 3 et 5 sontussdglicates a déposer. Ces
fines couches métalliques sont sujettes a des problemes d’oxydanoameamous I'avons vu
lors de la caractérisation de ces matériaux (cf chagitreApres le dépot des couches
métalliques d’hafnium, on introduit de 'oxygéne dans l'enceinte @déirdéposer la couche
suivante de silice. Le facteur de réflexion chute alors brutalemeant de se stabiliser
(courbe grise discontinue). Puis lI'enclenchement du plasma engendeecorede baisse
(courbe noire discontinue), plus marquée dans le cas présent pourha 8ol@ technique

hY

consiste a stopper le dépdt d’hafnium (courbe noire continue) a un rieeaéflexion
supérieur au niveau théorique a atteindre (courbe grise continue)teEasuwiause de
l'oxydation, la réflexion baisse et se rapproche du niveau ddsiré&eproductibilité du
phénomeéne d’oxydation étant mauvaise, l'anticipation de l'arrét est asfs@ie dComme le
montre la figure 5-19, le dép6t de la couche 3 est trop court et celui de la coucheohgrop |
Au final, le filtre est tout de méme assez réussi (cf figure 5-21). L’absarpst moins élevée
que prévue, mais la plage spectrale de I'absorbeur est réagreplus grande. Cette
différence de bande passante est vraisemblablement liéerraursesur les indices des
métaux. Par contre, I'écart entre les mesures du Perkin Elmer stfoelleies par le systéme

optique de contrble est trés certainement di aux effets thermiques.
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A titre indicatif, des simulations en réflexion on été réatisém effectuant pour chaque
couche d’épaisseur e, un tirage aléatoire gaussien d’écartotyb nm. Les probabilités

sont donc les suivantes :

- 68 % des valeurs sont comprises dans l'intervadle 0,5nm< e <e+0,Enm
- 95 % des valeurs sont comprises dans lintervallet nm<e<e+1nm

Concernant les métaux, des erreurs d’indice ont également &8 pri compte, a savoir des
écarts type de 0,1 sur les coefficiets des lois de Cauchy ponf) et k(A). Aucune erreur

d’indice pour la silice n’a été simulée. Les résultats obtenus figurent sap leque suivant :

R
0.04 77+

L 4

0.035 4+

0031

0.025 {1

0.02

0.015 1

0.01 1

0.005 1

400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000
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Courbes grises : tirage aléatoire gaussien sur chaque épaissewrraurs d'indice
(50 simulations en tout)
Courbes noires : mesures a température de dép6t et a tempemabimete
au systeme optique de contrdle et au Perkin EImer
Losanges noirs : profil théorique a déposer
Figure 5-22

Le mauvais accord aux courtes longueurs d’onde entre mesuresukttisns est sans doute
lie aux problémes d’indice dont la modélisation reste tresoappative. Pour le reste les
ordres de grandeur sont les mémes.
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5.4. Filtre colorimétrique

Tous les 3 ans, une conférence internationale OIC (Optical InterferencéegSpeassemblant
les spécialistes du domaine des couches minces est organiséteAccasion plusieurs
problémes sont proposés, notamment un concernant la fabricatiglrete £n 2007, il
s’agissait d’un probleme mettant en ceuvre des notions de colorimétrie.

5.4.1. Exposé du probleme

Toute couleur visible peut étre caractérisée par trois inésnéiimineuses X, Y, et Z
représentant respectivement le rouge, le vert et le bleu :

X = kAf x(A\)S(A)g(A)dA Y= kTy()\)S()\)q()\)d)\ Z= kif z(A\)S(A ).g(A).dx
avec k= 10¢

x(\), y(A), z(\) : fonctions colorimétriques standards de I'observateur (définiep@iE :
Commission Internationale de I'Eclairage).

S(A) : distribution spectrale de 'énergie de la source.

g(A) : facteur de transmission ou de réflexion de 'objet considéré.

La proportion de rouge, de vert ou de bleu présente dans chaque ceuleétre quantifiée
par trois variables X, y, z indépendantes des intensités lumineusppelées coordonnées
chromatiques :

X Y Z
X=— y=—— 7= ————
X+Y+Z X+Y+Z X+Y+Z

avec:x+y+z=1

Les informations étant redondantes, deux variables suffisent aedéergystéeme ce qui
permet de tracer un diagramme de chromaticité a deuendions, par exemple (x; y) (cf
figure 5-23). Ce dernier représente toutes les couleurs distinguées paurobgs couleurs
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sombres ou claires ayant les mémes proportions de rouge, de vert et de btgpoooket au
méme point. Par ailleurs, le segment qui sépare deux poinisctdiste ce diagramme
représente le mélange de ces deux couleurs en proportion variable. L @blescdifférents
niveaux de gris, puisque la luminance est absente de cetésentetion, sont situés dans la
zone centrale.

Y 0.9
A
0.8 N
Sy \ 540 nin
0.7 \ 55000
vert \ - jaune
vert 560 nm verdatre

jagnatre | / .
1BUNENS7OTm |~ Jaune
vert 7 jatine

\ / A0 TM_— orgngé

600 rim
— 3
bleu ven 520 nm
0.3 rouge
et | ras % 700:nm
verdatr ourpr ~Qourpré

outpre

04 05 0.6 0.7 0.8&

diagramme de chromaticité CIE xyY 1931
Figure 5-23

A ce diagramme on peut ajouter une troisieme dimension repaésdat luminance Y
caractérisant une intensité lumineuse arbitraire. C’est ce qu’on afgpslistéeme CIE xyY.

Le probleme posé dans le cadre de la conférence OIC 2007 étwitudte colorimétrique.
L'objectif était de réaliser un empilement de couches minagsus substrat de silice
réfléchissant la couleur jaune-orange sur une face et bleu&se,l la couleur transmise
étant le blanc (cf diagramme de chromaticité, figure 5-23)tabéeau suivant indique de
maniére précise les coordonnées chromatigu@set y" ainsi que la luminanceY™
demandées :
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m condition d’observation Xy yh
lumiére dépolarisée réfléchie sur la surfacge
1 °p ed 050 0.45| 0.3
du filtre sous une incidence de 7°
lumiére dépolarisée transmise
2 p. . 0,31} 0,31 0,3
sSous une incidence de 7°
lumiére dépolarisée réfléchie sur la surface
3 cp ec &16] 0.25] 0.3
du filtre sous une incidence de 7°

Tableau 5-20

La fonction de méritex employée pour juger les performances est la suivante :

1
11 3 xth—x 2 3 yth—y 2 3 Yth—Y “11°
==, Mm__ M| 4+ Zm My o4 5-11
XTIR, IRy 9 [mZ:l( O’letr: J ;( 0,0ly§2 Z ooLY ! th ( )

Les paramétres caractérisant d’une part l'observax@\), y(A), z(A) et d'autre part la
sourceS()\) sont naturellement imposés. Pour le premier il s’agit des do@Ees931 (2°)

(cf annexe 4). La plage spectrale ainsi définie s’étend de 38D T80 nm par pas de 5 nm.
Concernant la source, il s’agit de I'illuminant D65 (cf annexe 4).

5.4.2. Réalisation

Dans la mesure ou les facteurs de réflexion ne sont pas les mémes sur lesededix fdtre,

ce dernier ne peut donc pas étre réalisé uniguement a l'aideatiriaux diélectriques
transparents, I'utilisation d’'un métal absorbant est indispendabh&fnium semi transparent
étant délicat a déposer, il semble nécessaire de sec@raines contraintes relatives a la
conception de 'empilement :

- Utiliser une seule couche d’hafnium : cela permet de liméemplroblemes engendrés
par l'utilisation du métal.

- Déposer la couche métallique vers la fin de 'empilement : I'hafniun sansparent
étant l'objet de phénoménes d’oxydation complexes, les indices sont cdanus
maniére approximative et l'accord théorie-mesure de toute couploséaieapres le
métal risque d’étre mauvais. Déposer le métal en derniet gsgué a cause d’'une
probable oxydation a I'ouverture du baéti, le choix s’est naturellement portévantl'a
derniére position.
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- Utiliser un nombre restreint de couches (moins de 10) : il est éviplenie dépot
critique de cet empilement est celui du métal. Il auraitdéi®mage de perdre du
temps a réaliser un empilement d’'une vingtaine de couchesl@®oir gacher en
toute fin de dépo6t. Nous nous sommes donc contentés d'un empilement de huit
couches, quitte a le recommencer en cas de probléme.

- Déposer I'ensemble des couches sur la méme face du subsuhgn@s que,
contrairement aux autres, cette derniére contrainte n’estigeaspécifiquement a
l'utilisation du métal. Elle permet de réaliser le dépot enaesee fois sans avoir a
ouvrir 'enceinte du bati.

L'empilement réalisé est présenté dans le tableau 5-21. Notondamsele cas présent,
I'incidence influant peu sur les résultats, le filtre a @@cu pour minimiser la fonction de
mérite (5-11) a 0°, bien que le probleme posé soit a 7°.

épaisseurs (nr matériau
couche 17¢,6 HfO,
couche . 25¢,6 SO,
couche . 58,5 HfO,
couche . 25%,6 SiO,
couche ! 77,8 HfO,
couche 19,9 SiO,
couche’ 11,7 Hf eaisemitanspare |
couche 14kt HfO,

Le substrat est un verre de silice

structure théorique de I’empilement colorimétrique
Tableau 5-21

Les lois d’indice correspondant aux différents matériaux sorgscetilisées auparavant. Les
stratégies de contréle pour la réalisation de ce filtre sont les suivantes :

- Les 6 premiéres couches sont contrélées large bande en réflexion sur | ptagses
[400 nm ; 1000 nm] avec un arrét sur I'épaisseur estimée et sgmpnidation apres
chaque dép6t pour compenser les éventuelles erreurs. Compte teait guefla
couche critiqgue de 'empilement est B{"7 et gue son arrét est assez approximatif, il
suffit de déposer les 6 premieres correctement. Compenser guelqgetroms
d’erreur n'aurait en effet aucun sens.
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- La 7™ couche, la plus délicate, est déposée comme pour I'absorbeur, eanstlapp
dépot a un niveau de réflexion supérieur a la théorie. Ensuite, ’axgddtion, ce
niveau diminue et se rapproche du profil spectral a atteindre.

- Dans la mesure ou la qualité du filtre a réaliser est jigygeses propriétés
colorimétriques, l'arrét de la derniere couche est basée suionogon de mérite
colorimétriqgue partielle. Grace au systeme optique, on asagcdeux des trois
parametres utiles, a savoir la transmission T et la réflexion coté Bgplba fonction
optimisée est donc la suivante :

2 th 2 2 th 2
Yo = Yim Y = Y
- + + 5- 12
Ko, Z;( 001X} J Zl( 001y J Z( 00LY, J 612

m=1

Les fonctions de mérite théoriques correspondant au filtre sont les suivantes :

- Valeur théorique de la fonction de mérite a optimiser pour stdepeepot de la
derniére couche Xtr, = 9,630 (en incidence normale).

- Valeur théorique de la fonction de mérite de référence prenanbnepte les trois
parametresR,, Rget T 1 X,z =6,615 (sous une incidence de 7°). Les donneées

chromatiques théoriques correspondant au filtre présenté sont résuméesataaaue t

5-22:

m condition d’observation X Yo Yo,

1 lumiere df-:‘polansee reflgchle sur la surfaca&449 0.444| 0,300
du filtre sous une incidence de 7°

2 lumiere depc.JIarlsee transmise 0,341 0.315| 0.303

sous une incidence de 7°

3 lumiere dgpolarlsee refllechle sur la surfaced?:mo 0,261/ 0,261

du filtre sous une incidence de 7°

Tableau 5-22

Les mesures couche aprés couche sont présentées figure 5-24dehriées détaillées du
contréle sont indiquées dans le tableau 5-23.
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épaisseur e Numéro de couche (k)

(nm) 1 2 3 4 5 6 7 8
ENTALE 1766 25¢6| 585 | 2556 77,8 | 199 | 11,7 14t
Costimea 17¢8 B B B B B B }
Costimse B 26(,1 B - - - - -
eestiméeS " ~ 58’4 ~ ~ " ~ B
eestimée4 " " " 254’3 " " " B
Costimess B - - - 77 - - -
Costimes B - - - - 20,5 - B
Costimes B B B B B B > }
Costimés - - - - - - - i
X1/R, - - - - - - - 6,50z

X 0,24C| 0,22% [ 0,61C | 0,63€| 0,88z | 0,76¢ " | 0,927
X e 0,221 0,18t [ 0,56€ | 0,531 0,804 | 0,661 0,45t

* : accord théorie-mesures aprés entrée d’oxygene et aprés erohemtidu plasma

** . ces épaisseurs ont été déterminées a postériori, en andisaunnées,
elles n’ont pas servi de critere d’arrét

résultats du contréle couche aprés couche
Tableau 5-23

Les accords théorie-mesures pour les 6 premieres couchesos@mutsc Les fonctions de
mérite X, €t Xtimse @UgMENtent brutalement a partir de la troisi€me couche sansaoute

cause de la température. Les 250°C sont en effet atteints dég6t de la premiere couche,
et le cap des 280°C est franchi lors du dép6t de la troisieme.

Compte tenu de la difficulté, 'arrét du dép6t de la couche nogtall7 est trés bon, une fois
loxygene entré, et le plasma enclenché, la mesure est assez prachieede é. Le dépot des
deux couches métalliques semi transparentes de I'absorbeur préserdeamipamait €té bien
moins réussi. L’'une des couches était bien trop courte et I'autre nettemelongee.

La derniere couche est déposée en optimisant la fonction dee meéiorimetrique X, a

partir des mesures en réflexion et en transmission. Au finég detniére vaut 6,502 ce qui
est quelque peu différent des prévisions (5,630). Lorsqu’on essaie duiniétea posteriori
les épaisseurs des couches 7 et 8 qui ont été déposées, onulesaévBB nm pour I'une et
146,5 nm pour l'autre. Sur la figure 5-25, sont représentées les mesures erssiansghien
réflexion apres dépét de la couche 8, les profils théoriquéteiadae, ainsi que les profils
théoriques calculés a partir des différentes épaisseurs estimeées.
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Figure 5-25

Le dép6bt de la couche métallique ayant été bien géré, lesenesamt relativement proches
du profil théorique a atteindre, et plus encore du profil théoriqumiléah partir des
épaisseurs estimées. Il est alors légitime de pensesternori qu’'un dépdt avec plus de
couches aurait pu étre tenté. Il aurait permis d’obtenir undeoreil fonction de mérite

colorimétrique.
Dans le cas présent, une seule question se pose : « Est ilgd&mibéliorer le filtre réalisé

en ajoutant des couches supplémentaires non prévues initialememtsemble que la
réponse soit postive. La fonction de mérite colorimétriqyg, vaut actuellement 6,502 et

on peut estimel -, & 7,035. En ajoutant trois couches supplémentaires a 'empilement

déja reéalisé, ces dernieres vaudraient respectivement 2,934 et 5¢358pahisseurs des
couches a ajouter sont indiquées dans le tableau 5-24. Sur la figurenSgzgitovoir les

nouveaux profils en transmission et en réflexion a réaliser.
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épaisseurs (nr matériau
couche HfO,
couche . SiO,
couche: HfO,
couche . SiO,
couche ! HfO,
couche Sio,
COUChe ‘ Hfmétalsemitranspara
couche HfO,
couche'! 81,9 SiO,
couche 1 74,6 HfO,
couche 1 66,8 Sio,

épaisseurs de couleurs grises : couches déja déposées
épaisseurs de couleurs noires : couches a déposer

structure de I’empilement optimisé
Tableau 5-24

0.7

0.6 \

AN\ ¥
(
g N

A " ' X \/—\
N7
0.3 "/ ‘\ _ /-'Hk “\\n
: 1 \ e “~
) N ~
I/ \ Tk
0.2 ' \
\ f R,
0.11% X ! /
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7/
0 L} \l ’ L} L} L} L} L} L} L} L} -"/l

400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000
Longueur d’onde (nm)

traits noir et gris discontinus : profils théoriques en réf exiceneransmission correspondant a I'empilement
des huit couches déja déposées
traits noir et gris continus: profils théoriques en réfexion etarsmission a atteindre aprés dép6t des trois
couches supplémentaires
Figure 5-26
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Les dépots des trois couches supplémentaires figurent sur le graphe 5-2udes © et 10
ont été controlées large bande sur la plage spectrale [400 nm ;nfkJO8vec arrét sur
'épaisseur estimée. La derniére couche a été stoppée ensaptida fonction de mérite

XTiRr, -
Py = 0 R
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courbes noires : profls spectraux mesurés a la in du dép6t de coaghe c
courbes grises : profils théoriques a atteindre en fin de dép6t

Figure 5-27

%0 1000

Longueur d’onde (nm)

Si 'accord théorie-mesures n'est pas parfait apres le dép6t desdumhes supplémentaires,
ces dernieres on tout de méme permis d’améliorer fortemerfonletion de mérite
colorimétrique,, qui vaut maintenant 3,225. A partir des épaisseurs estiméedlgzta

5-25) on peut évaluer la fonctiog,, 5 a5,441.

Le graphe de la figure 5-28 présente le bilan des mesuresrikin Elmer en estimant les
données sous une incidence de 0°, ainsi qu’au systeme optique de cotenfpeeature de

dépot et a température ambiante. Les accords entre les différentesrmestiiguasi p arfaits.
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épaisseur € Numéro de couche (K)
(nm) 9 10 11
ENITIALE 819 | 74,6 66,8
eestiméé) 8274 = =
eestimée_o - 75 y 1 -
eestimé&l - - 67
Xtir, - - 3,225
X e 0,399| 0,914| 1,279
Xamse | 0,378 0,863| 1,257
Tableau 5-25
R
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400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 950 1000
Longueur d’onde (nm)

traits noirs et gris continus : mesures au contréle large baedep@rature de dépodt et a température ambiante
traits noirs discontinus : mesure au Perkin Elmer (mesureséestia 0°)
Losanges noirs : profil théorique a déposer
Figure 5-28
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Le probleme impose des contraintes sur les facteurs deioBfl®g et R, ainsi que sur le
facteur de transmission T et ceci sous une incidence de Peilken Elmer permettant de

mesurer ces 3 parameétres a 7,5°, ses données ont donc servi hudeala fonction
colorimétrique de référence, s jx, -

0.8

660 700 740 780
Longueur d’onde (nm)

traits noirs continus: mesures des facteurs de transmissiodeTrétexionR, et Ry

au Perkin Elmer, sous une incidence de 7,5°
traits noirs discontinus : profils théoriques a déposer (a 7,5°)
Figure 5-29

A partir des données expérimentales du graphe 5-29, on cglghle; = 5,749. Ce résultat

est largement meilleur que celui escompté avec I'empiiebe huit couches. Sur les photos
suivantes, on peut voir les couleurs réfléchies sur les faces A et B durfdirguee la couleur
transmise. Les deux faces réfléchissent bien les couleurgadéairsavoir jaune-orange pour
'une et bleue pour l'autre, quant a la couleur transmise, aiblsegris-rose. Il est normal
gue ce filtre ne soit pas parfaitement achromatique en tresiemicar cela correspondrait
précisément aux cordonnées x= 1/3 ety = 1/3.

Le tableau 5-26 présente les différents paramétres coldgoedr calculés a partir des
mesures.
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couleurs réfléchies sur les faces A (a) et B (b et d)tde f
ainsi que la couleur transmise (c et d).

Figure 5-30

condition d’observation | x| xmesure ym | ymesure Y|y mesure

lumiére dépolarisée
réfléchie 0,500| 0,493]| | 0,450| 0,443| | 0,300| 0,296

sur la surface A & 7°
lumiere deépolarisée | ¢ 315§ 357| | 0.310] 0,318| | 0.300| 0,287

transmise a 7°

lumiere dépolarisée
réfléchie 0,160| 0,159| | 0,250| 0,262 | 0,300| 0,256

sur la surface B a 7°

xM, y™ et Y : coordonnées colorimétriques théoriques a atteindre

X mesUre ymest® et 'y meSUr® - coordonnées colorimétriques correspondant aux mesures du #lisgré

Tableau 5-26
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5.5. Conclusion

Le systéme optique de contrble congcu dans le cadre de cette tnése €tre un outil
efficace pour la réalisation de filtres. En plus des mestlgssiques en transmission, ce
systeme possede également une voie en réflexion. Cette dezsienedispensable dans
certains cas, nhotamment pour le contréle direct d’absorbeurs. Par ailleuts,slgv@rer utile
d’'associer les deux voies de mesure. Pour la réalisation aduditorimétrique, on disposait
ainsi de deux des trois données requises a savoir la transmistdoréfbexion coté dépot.
Elles ont servi a 'optimisation de la fonction de mérite lors du dépét de laderduche du
filtre.

Suite a I'étude menée sur la caractérisation des matériaux, une iatiemasybsistait quant a
la validité des indices des métaux, hafnium opaque et semi transparenttr@es dgant été
modélisés de maniere assez simpliste, la qualité des fétestitués d’hafnium métallique
semblait assez incertaine. Cependant, les résultats obtenasnseavérés tout a fait
satisfaisants. L'absorbeur d’'une part et le filtre colorigéli d’autre part présentent des
profils spectraux tout a fait corrects par rapport aux profils théorag=indre.

La réoptimisation de 'empilement en cours de dép6t est sans @oute le point fort de ce
contrble spectrophotométrique. Aprés chaque dép6t, on peut compansenoins
partiellement les erreurs en modifiant les épaisseurscalgshes restant a déposer. Il est
méme possible comme nous l'avons montré, de rajouter des couchesrampgiles non
prévues initialement afin d’améliorer les performances finales.
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CONCLUSION ET PERSPECTIVES

Le contrble spectrophotométrique large bande de filtres intatféls en cours de dépobt est
un sujet de recherche déja ancien. Les premiers travaux sujetiedatent des années 70.
Toutefois, a I'époque les appareils de mesure étaient peu gdsipvé&n qu’on préférait des
contréles de type monochromatique. Mais en trente ans, le matérmhsal érablement
évolué et depuis quelques années le développement de détecteurs mab@sieds@ permet
d’exploiter tout le potentiel des contréles large bande. Beaucolgbdeatoires spécialisés
dans les dépodts de couches minces optiques, dont I'Institut Fresselntsdonc a nouveau
intéressés a ce theme de recherche.

La plupart des contréles spectrophotométriques gu’ils soient large bande ou russedent
gu’une voie de mesure en transmission, et lorsqu’elle existe, la voie de nreséftexéon ne
permet généralement qu’un contréle indirect sur un verre témoinLixeystéme optique
concu dans le cadre de cette thése permet un contrbéle direc@nemigsion comme en
réflexion. C’est le principal aspect novateur de ce travaiedieerche. Les mesures des flux
transmis et réfléchis par I'échantillon traité en rotation sont effexigriltanément.

En général, ce qui caractérise un contrdle de type spectrophotométagtig simplicité de
son montage optique. C’est d’ailleurs une des raisons pour lesquellespréfere souvent
aux contrdles de type ellipsométrique beaucoup plus contraignanes mi@nt de vue. Des
mesures spectrophotométrigues nécessitent un montage asséz: simp source et des
systémes optiques d’émission et de collection de flux. Ces deremrt généralement
constitués d’'une simple lentille convergente pour assurer lasti@an du faisceau. Dans le
cadre de cette these, le montage optique concu est beaucoup pjfexeoet ceci pour
différentes raisons. Tout d’abord, de part la rotation du porte sulesti@urs de dép6t, la
mesure doit s’effectuer a chaque tour de ce dernier avec néteefel’acquisition d’environ
50 ms. Le temps d’intégration est donc limité et il n'est pessible de 'augmenter pour
obtenir des niveaux de flux plus élevés et améliorer le rapgigprél sur bruit. Ainsi, si les
performances optiques du montage en terme d’imagerie n'ont aucyatamce, en
revanche, l'aspect photométrique est primordial, il est donc iedssgble d’optimiser la
collection du flux. Pour cette raison, nous avons opté pour un systeme ogeiqype
télécentrigue. Ce montage permet d’'une part de limiter ldagpde flux et il assure d’autre
part un éclairage uniforme de I'échantillon. Pour assurer une txiabdité des mesures,
nous nous sommes également imposés des marges de toléraneegraandissement des
images et l'ouverture des faisceaux. Ces contraintes piatgoukent importantes notamment
pour la voie de mesure en réflexion ont été prises en comptdedansix des différentes
lentilles. Le montage optique réalisé est assez performasdjyil permet d’atteindre des
rapports signaux sur bruit relativement élevés, jusqu’a 3300 en fisaimmet 1000 en
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réflexion. Les mesures fournies par ce systeme optique sont en accord ageeffagdtuées a
laide d’'un appareil commercial (Perkin EImer Lambda 18). Rléeues, la détectivité est
excellente car on peut mesurer des niveau de flux non mesuraldfeskan Elmer (cf anti-
reflets 4 couches du chapitre 5).

Les mesures in situ large bande offrent des possibilités bes iptéressantes, elles
permettent :

- Une visualisation en temps réel de la construction du filtre interférentiel.

- La caractérisation in situ de matériaux avec détermination masmmetres
optogéomeétriques : épaisseur, indice de réfraction et coefficient digodinc

- Un contrdle spectrophotométrique large bande avec estimationnmgrs tetel de
'épaisseur déposée.

Différents matériaux ont été caractérisés in situ, a sdailice, 'oxyde d’hafnium, ainsi
gue I'hafnium métalligue opaque et semi-transparent. La casatién de diélectriques
donne de bons résultats, en accord avec des caractérisations effesituées a partir de
mesures fournies par le Perkin ElImer. Quant aux caraciénsale métaux, elles se sont
avérées deélicates et les indices ont dans ce cas été déterminés deassercap proximative.
Cependant, les mesures large bande in situ effectuées au calépdude ces couches ont
mis en évidence des phénomenes complexes d’oxydation lors deel'datt@xygéne et du
déclenchement du plasma, rendant impossible toute caractérisation ex situ.

En ce qui concerne les controles de déepots de couches minces, istenuer multitude.
Tous présentent des avantages et des inconvénients : microbalaneetz contrbles
spectrophotométriques monochromatique ou large bande, controles eltipgoase
monochromatique ou spectroscopique ...... Certains peuvent s’avérer patmwur le
dépodt d'un filtre ou d’'une couche en particulier mais pas pour dautk est difficile de
généraliser. Les situations doivent le plus souvent étre étwaliéess par cas. ldéalement, il
faudrait méme effectuer la synthése du filtre en prenant empteol®s moyens dont on
dispose pour en contrbler le dépdt. Mais parmi tous les contriides méthodes de
spectrophotométrie large bande et d’ellipsométrie specipogue sont particulierement
intéressantes. Elles offrent toutes les deux la possibilité de coen@enmoins partiellement
les erreurs de dép6t sur un large domaine spectral. Poureseafaés le dépdt de chaque
couche, il suffit d’en estimer I'épaisseur et, compte tenu deelie de dép6t commise, de
modifier les épaisseurs des couches restant a déposer pour la compensau& de dép6t,
on se rend compte que les spécifications ne pourront étre tenmss,il ast inutile de
poursuivre la réalisation du filtre.
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Le contréle spectrophotométrique large bande développé dardrdedencette these s’avere
trés performant et les différentes réalisations présentedsraier chapitre en illustre tout le
potentiel. Tout d’abord, les quatre dép6ts de I'anti-reflet a eqeatnches montrent la facilité
avec laquelle on atteint a chaque fois les niveaux de réflexion trés faitplas (<0,0005). lls
renseignent également sur la bonne détectivité du montage optiquitreceétbnt non
mesurable avec un appareil du commerce. L'anti-reflet large bmddecouches est un bon
exemple de compensation d'erreurs. Les épaisseurs des coudiaes eesléposer sont
réoptimisées a 15 reprises afin d’obtenir des propriétésrafescles plus proches possibles
des spécifications initiales. Pour ce qui est de I'absorbelwr igde, il n'aurait pas pu étre
controlé de maniére directe sans une voie de mesure en réfledant &1 dernier filtre, il
s'agit également d’'un excellent exemple de réoptimisatiomsDz cas, on rajoute des
couches non prévues initialement afin d’améliorer les performances finalésedu f

Différents problemes se sont présentés au cours du développémeaytsteme optique
notamment les réflexions parasites liées a la configurationcegtence normale du montage,
ainsi que la lumiere parasite générée par le plasmanti€té résolus de maniere efficace
mais il reste encore les problémes thermiques qui limitent emnlgs performances du
contréle. Durant les dépots réalisés sur le bati de technologid’lating, la température
atteint facilement 250°C et peut méme dans certains cas dépasser 308 oCatjue de la
dilatation au niveau des différentes piéces mécaniques, lesdais sont alors légérement
déviés de leur trajectoire et les spectres mesurés en tamésfce qui est susceptible d’étre
interprété a tort par le contréle comme un dép6t. Par ailleurs, il pgetey’aans certains cas
que les indices déposés ne soient pas exactement ceux supjeopésbléme se pose en
particulier pour les couches tres fines qui peuvent présenterird®mogénéité.
Actuellement, il est difficile de savoir avec exactitudelesi différences entre théorie et
mesures sont dues a des problemes d’indice ou a des problemes thermiques.

Il serait intéressant de travailler désormais a la rédudgsneffets thermiques. Pour cela, il
faudrait revoir la conception de certaines piéces mécaniqueses dans le béati: porte
substrat et systéme périscopique. On pourrait ainsi d'une pgfioeer la précision du
contrdle et d’autre part réoptimiser non seulement I'épaignaig également les différents
coefficients des lois de dispersion d’indice. La compensation disrra’en serait que
meilleure.
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ANNEXE 1 : Formules de dispersion

Les tableaux Al-1 et Al-2 présentent des relations couramutdisées pour décrire la
dispersion des indices de réfractiofh) et des coefficients d’extinctiok(}).

Formules
dispersion
2
Sellmeier 1 n(A) = [a, + ?1)‘
A -a,
2 2
Sellmeier 2 n()\):\/aoJ, ‘;3‘1-)‘ + i‘s)\
AN -a, A -a,
2
Sellmeier 3 n()\):\/aoJr)\?i-_?\a ra N
2
2 2 2
Sellmeier 4 n()\):\/1+ ‘231')‘ + i‘s-)‘ + ?5-)‘
AN-a, NM-a, XN-g
Cauchy n(\)=a,+ % + i_j
a
nA)=a,+—=
Hartmann 1 (\)=a, ey
a
Hartmann 2 n(A) =a,+ —2—
A -a,)
_ a a a a
Verre Schott n(A) = \/ao +a, N2 +)\_2+)\_j +)\_(f3‘+)\_85
a2 \?
n2(\) =k2(\) = a. - 32N
Drude (A) (A\)=a, o

Formules de dispersion de l'indice de réfractin(h)

Tableau Al-1
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Formules

Noms de
dispersion
Zéro k(A)=0
. _ b, b\
Sellmeier k(A\)=| n(A)| b,A +T+?

Exponentielle

k(A)= b explb, A )

Drude

a,\
2n(\)k(A) = iiz +2a2
2
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ANNEXE 2 : Quelques rappels de calculs couches minces

Considérons une onde plane monochromatique se propageant dans un milieu composé d’'un
substrat revétu d’une couche mince. Pour simplifier les calculs, on considere at s
face arriere (cf figure A2-1) et une couche mince homogene isotropes dfanes paralleles.

flux flux
incident réfléchi

E' /H;

/{E IH;

milieu 1 (N;) E+ /H;
couche mince . E_ /H- €
1 v
Substrat (1) \
\ flux
transmis

réflexions multiples sur une monocouche
Figure A2-1

milieu 2 (N\,)
milieu incident

On associe le signe «+» aux ondes se propageant dans le sexsedu et le signe «-» a

celles se propageant dans le sens inverse. Sur chacun degsdiap¢t b on somme la
contribution des amplitudes des composantes tangentielles des schelegirique et

magnétique de toutes les ondes se propageant dans le sers «&p,;,H.) et de celles

se propageant dans le sens «&3 (E, ,H,,H;).

Les amplitudes des composantes tangentielles résultantdsssdioptres a et b sont les
suivantes :
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E,=E+E; (A2-1)

" H,=H-H:=nE -nE (A2-2)

= E,=E;+E;=Eed+Eeh (A2-3)
b b b

= H,=H;-H; =H.ed-H e (A2-4)

d, : déphasage introduit par les réflexions sur les dioptres de la couche mince.

2 : "
o, :Tn N,.e.cod®, (6,: angle de réfraction dans le milieu 1)

H, _H:
Ef E;°

a

n, : admittance du milieu 1r), =

Pour une polarisation de type « prp = N c0s6,. /i

0

L. N €
Pour une polarisation de type « srpy = —2—, [=%
p typ 824 ) ”Uo

— est l'admittance du vide, et p, sont respectivement la permitivité et la
0

perméabilité du vide.

A partir des équations A2-1/ A2-2 | A2-3 | A2-4, on peut relier desplitudes des
composantes tangentielles des champs électrigue et magnétgjuewde dioptres par la
relation suivante :

. sing,

E, | | cosd, J- E.
H, | o,

jm;.sind;  cosd,;

Dol :
EJ/E,| | cosd, j.sm 5 1 _| cosg, j.ﬂ 1
- nl - Ha/Ea - Tll )

H,/E, _ _ : , Ns
J.-meSind,  cosd, Jn;.sind,  cosd,

H,/E, H,

On défini 'ad mittancey ,de la structureY, = ——2 =—2>.
E,/E, E,

Supposons que I'on dépose une seconde couche sur la structure précédente :
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milieu 3 (Ns)

milieu 2 (N,)

milieu 1 (Ny)

couches
minces

substrat (N

On obtient la relation suivante :

c

EJE, coss, |
H./E,

j:m,.Sinéd,

. sing,

E.| | coss, j.sm62 E,
H, |~ e g,

j-m,.SiNd,  €OSJ,

C0Sd,; J- SN, 1
2 | M |-
Ns

cosd, | | j.m;.SiNd,  COSY,

Pour une meilleure interprétation physique de ce résultat, on peut égalerimeria&etation

sous la forme suivante :

{EC/Eb } | coss, ]

H./E
“7P 1jm,.sing,

Sin d, 1 Y
N2 . Y, E.

CosSJ,

avecy, =—=

Finalement, tout se passe comme si on déposait la seconde couche sur un mitiétad@el

Y,. On obtient ainsi un nouveau milieu d’admittanée. On peut généraliser au cas d'une

structure a q couches minces :

milieu g+1 (Ny+1) /milieu q(N\y)
& ¥ N
couches
- minces
ao ?\ J
substrat (I 3 milieu 1 (Ny)
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sind sind i
E. /E, cos, j— oy, j—= cosp, lenBl 1
H /E = nq . nq—l .......... ’I’]l . n
da jng.sid, cosd, | |j.ng,.SIM,,; COD,, jm,.sid, cos, s
ou
sind
E./E., cos3, j. 4 1 s
Ho/E.. | | Ty, (A2-5)
L jngsind,  cosd,
- Haq
avecY,, = =

4

2n
8q :TNq.eq.coseq

H

i

E
On pose généralemenB = = Y etC=

a, a

a1 g1

A laide des relations de passage qui relient, au niveau du diggtrdes composantes

tangentielles des champs, on calcule le coefficient de réflexion eiit hep!

— Eé—lq — r]q+1 _Yq+l
E; n g+l +Yq+l

p
q
La propagation d’'une onde électromagnétique s’accompagne d'un trandgodrgie

caracterisé par une |rrad|an¢e:§De(E.H ) E et H étant les résultantes des composantes

tangentielles des champs au niveau des dioptres.
On définit les coefficients de réflexion R et de transmissioenTintensité de la maniére
suivante :

| !
R= T=

l,, 1., I, étant respectivement les énergies incidente, réfléchie et tsamsmi
Au niveau de l'interface superstrat / couche mince, on a:

Lode. )
| =3 DelE; H;,
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Au niveau de l'interface substrat / couche mince, on a :
1 *
h:EDAEWH%)
le superstrat etant le plus souvent de l'air, on ppsg=n, et on deduit des différentes

irradiances les facteur de réflexion et de transmission en intensité :

2
. _ 2_r]0_Yq+1
=R =

a+l

4n,.0e(n,)

_ * T= De(n,) 1-R)
(NeB+C).(n,B+C)

~ DOeBCH)

Pour une polarisation de type « p », les coefficients de refleRipet de transmissioii, se

calculent avec n, =N, cosf,. ,% etn, = N, cost.. ’%
0 0

Pour une polarisation de type « s », les coefficients de réfldRjoet de transmissioii, se

Nq z':O e — Ns 80

calculent avec n, = |— = L=
Mo cosf, | K, s cosB, \[ 4,

- . - 1 1
Ainsi pour une source totalement dépolarisée o a+(Tp +TS) etR= —(R + RS)
2 24P

En absence d’absorption, on peut montrer GufBC*)=Ce(n.). On retrouve ainsi la
relation T+ R =1. Dans le cas général,+ R+A =1. A étant le coefficient d’absorption. On

néglige les pertes par diffusion, ce que I'on peut justifier par 'emplsulistrats polis et par
la réalisation de couches présentant de trés bons états de surface.
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ANNEXE 3 : Cercle d’admittance

Onpose Y, =x+ jy
Y=o+

D’apres la relation (A2-5) de 'annexe 2, 'ad mittan¢g, s’écrit :

_jmg.sin, +coss, (a+].p)
Y =X+ jy = ——=A—

cosy, +]. S0 (a+j.p)

q

En séparant les parties réelle et imaginaire, et en sapipgse la couche g n’'est pas
absorbante(nOI O0eetd, U De) on en déduit les deux équations suivantes :

x(coséq —EsinéqJ - y.isinéq =0 oY, (A3-1)

q q

y.[coséq —ﬁsinéq ) +ﬂsin6GI =n, sind, +B cosd, (A3-2)

q q

En éliminant §, des équations A3-1 et A3-2 on obtient :

{x- (a2 +p? +ﬂ§)T+ y? = ((12 +p? +n§)2 . (A3-3)

2.0 4.0° a

2.0

(o2 +p2+n2) }

Lors du dépét d'une couche mince, I'admittance décrit un cerclemilee{e—

dans le sens opposé au sens trigopnomeétrique.
En éliminanta des équations A3-1 et A3-2 et en suppofiand (Yq =al De), ona:

X2 +|:y +r]_2q[tg16q —t®q)] = né{l+%[t;q —tgéqj] (A3-4)

On peut facilement déterminer quelques valeurs spécifiques dusaéehen épaisseur pour

. 2
l'incidence normale(ésq :Tn nq.eqj :
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A

] N,-€ :(2.p+1).70
- 9, :E+pn @r,) = 2 p : entier naturel
Y. =2L00e
Yq
e, = t
5,=pr @)= TP
Y,a=Y,O0e

0

T R A A
- 3, :Z+p:r (ar,) = n,.e, :?+p.?°
3n R 3 A
- 8, =7+pn @n,) = n,.g =§.x0+p.70

Ces deux derniers déphasages présentent la particularitérdenss sur un cercle de centre
(0.0) et de rayom, (cf équation A3-4).

La figure A3-1 représente le cercle décrit par l'admitéang, lors du dépot d’'un matériau

non absorbant sur un milieu d'ad mittan\ég réel.

4 Om(Y o1 (M)

cercle décrit par I’admittandéqul pourn, O OeetY,O0e

Figure A3-1
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L . . . A .
Une couche dont I'épaisseur optique est un multiple entlelj%leest dite quart d’onde
A ) . .
[n.ezp.joj. On parle également de couche demi onde dans le cas partioulier

A S . N
n.e= p.;o. Pour les couches quart d'onde, il existe une notation particuliere de la forme : p.H

ou p.B. Ce qui signifie que I'épaisseur optique de la couche considé&atit : n.e:p.jo.

Les lettres H et B sont employées pour des empilemenmtstitués de deux matériaux. H
désignant le matériau d’indice Haut et B celui d’indice Bas.
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ANNEXE 4 : Données colorimétriques

Longueur donde A (nm)| Sges() % )_(()\) ;,()\) 2()\)
380 499755 | 0,001368 | 0,000039 0,00645
385 523118 | 0,002236 | 0,000064 |(0,01054999
390 546482 | 0,004243 0,00012 |0,02005001
395 68,7015 0,00765 0,000217 0,03621
400 82,7549 0,01431 0,000396 |0,06785001
405 87,1204 0,02319 0,00064 0,1102
410 91,486 0,04351 0,00121 0,2074
415 92,4589 0,07763 0,00218 0,3713
420 934318 0,13438 0,004 0,6456
425 90,057 0,21477 0,0073 1,0390501
430 86,6823 0,2839 0,0116 1,3856
435 95,7736 0,3285 0,01684 1,62296
440 104,865 0,34828 0,023 1,74706
445 110,936 0,34806 0,0298 1,7826
450 117,008 0,3362 0,038 1,77211
455 117,41 0,3187 0,048 1,7441
460 117,812 0,2908 0,06 1,6692
465 116,336 0,2511 0,0739 1,5281
470 114,861 0,19536 0,09098 1,28764
475 115,392 0,1421 0,1126 1,0419
480 115,923 0,09564 0,13902 | 0,8129501
485 112,367 |[0,05795001( 0,1693 0,6162
490 108,811 0,03201 0,20802 0,46518
495 109,082 0,0147 0,2586 0,3533
500 109,354 0,0049 0,323 0,272
505 108,578 0,0024 0,4073 0,2123
510 107,802 0,0093 0,503 0,1582
515 106,296 0,0291 0,6082 0,1117
520 104,79 0,06327 0,71 0,07824999
525 106,239 0,1096 0,7932 0,05725001
530 107,689 0,1655 0,862 0,04216
535 106,047 | 0,2257499 | 0,9148501 0,02984
540 104,405 0,2904 0,954 0,0203
545 104,225 0,3597 0,9803 0,0134
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214

550 104,046 | 0,4334499 | 0,9949501 0,00875
555 102,023 | 0,5120501 1 0,00575
560 100 0,5945 0,995 0,0039
565 98,1671 0,6784 0,9786 0,00275
570 96,3342 0,7621 0,952 0,0021
575 96,0611 0,8425 0,9154 0,0018
580 95,788 0,9163 0,87 0,00165
585 92,2368 0,9786 0,8163 0,0014
590 88,6856 1,0263 0,757 0,0011
595 89,3459 1,0567 0,6949 0,001
600 90,0062 1,0622 0,631 0,0008
605 89,8026 1,0456 0,5668 0,0006
610 89,5991 1,0026 0,503 0,00034
615 88,6489 0,9384 0,4412 0,00024
620 87,6987 | 0,8544499 0,381 0,00019
625 85,4936 0,7514 0,321 0,0001
630 83,2886 0,6424 0,265 5,00E-05
635 83,4939 0,5419 0,217 0,00003
640 83,6992 0,4479 0,175 0,00002
645 81,863 0,3608 0,1382 0,00001
650 80,0268 0,2835 0,107 0
655 80,1207 0,2187 0,0816 0
660 80,2146 0,1649 0,061 0
665 81,2462 0,1212 0,04458 0
670 82,2778 0,0874 0,032 0
675 80,281 0,0636 0,0232 0
680 78,2842 0,04677 0,017 0
685 74,0027 0,0329 0,01192 0
690 69,7213 0,0227 0,00821 0
695 70,6652 0,01584 0,005723 0
700 71,6091 |[0,01135916( 0,004102 0
705 72979 ]0,00811092| 0,002929 0
710 74,349 ]0,00579035| 0,002091 0
715 67,9765 |0,00410646| 0,001484 0
720 61,604 |0,00289933| 0,001047 0
725 65,7448 |0,00204919( 0,00074 0
730 69,8856 |0,00143997( 0,00052 0
735 724863 |0,00099995( 0,0003611 0
740 75,087 |0,00069008| 0,0002492 0




745 69,3398 |0,00047602( 0,0001719 0
750 63,5927 | 0,0003323 | 0,00012 0
755 55,0054 |0,00023483| 0,0000848 0
760 464182 |0,00016615| 0,00006 0
765 56,6118 |0,00011741| 0,0000424 0
770 66,8054 | 8,31E-05 | 0,00003 0
775 65,0941 | 5,87E-05 | 0,0000212 0
780 63,3828 | 4,15E-05 |0,00001499 0

Sur les figures suivantes, on peut voir les fonctions de 'observaileuin@trique standard
(CIE 1931 2°), ainsi que celle de l'illuminant D65.
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