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Au cours de la derniére décennie, de nou-
velles applications sont apparues avec un besoin
en magnétométres 3 la fois résolus et économes
en énergie. Il s'agit par exemple de la naviga-
tion magnéto-inertielle ou bien des réseaux de cap-
teurs autonomes pour la surveillance de zones.
Pour répondre a ces besoins, un nouveau type
de magnétométre est apparu, fondé sur |'interac-
tion entre des couches minces aimantées et des
résonateurs piézoélectriques. Les travaux réalisés
au cours de cette thése ont pour but de mo-
déliser et développer cette technologie. Une pre-
miére étude a ainsi permis d'identifier et de ca-
ractériser les matériaux ferromagnétiques les plus
pertinents. Dans un deuxiéme temps, |'interaction
entre une couche mince aimantée et un résona-
teur piézoélectrique a été modélisée et validée nu-
mériquement. Enfin, sur la base des modéles dé-
veloppés, des résonateurs optimisés pour obtenir

la meilleure résolution possible ont été réalisés et
caractérisés. Les mesures expérimentales sont en
bon accord avec les modéles. Les phénoménes li-
mitant la résolution des capteurs ont été identi-
fies. Il s'agit d'une part du facteur de qualité qui
est fortement dégradé par I'amortissement visco-
élastique au sein des électrodes et des matériaux
magnétiques. D'autre part, la grande sensibilité a
la température de la fréquence des résonateurs
masque |'instabilité de biais théoriquement attei-
gnable. Des études complémentaires sont néces-
saires pour tirer le plein potentiel de cette techno-
logie : compréhension des mécanismes de dissipa-
tion viscoélastique, révision de la conception de la
cellule pour limiter les contraintes dans les maté-
riaux déposés, réaliser un prototype a deux résona-
teurs pour une utilisation en mode différentiel ce

qui réduira I'impact des variations de température.
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During the last decade, new applications have
emerged with a need for magnetometers with
high resolution and low power consumption. For
example, magneto-inertial navigation or autono-
mous sensor networks for area monitoring. To meet
these needs, a new type of magnetometer based on
the interaction between thin magnetized films and
piezoelectric resonators has been developed. The
research work carried out during this thesis aims
to model and develop this technology. Therefore,
a first study made it possible to identify and cha-
racterize the most relevant ferromagnetic materials
for these applications. Then, the interaction bet-
ween a thin magnetized film and a piezoelectric
resonator was modeled and validated numerically.
Finally, optimized resonators based on developed

models to obtain the best possible resolution have
been manufactured. Experimental measurements
are in good agreement with the models. Pheno-
mena limiting sensor resolution have been iden-
tified. On one hand, the quality factor, which is
strongly degraded by viscoelastic damping within
electrodes and magnetic materials. On the other
hand, the large temperature sensitivity of the re-
sonator frequency hides the theoretical bias insta-
bility. Further studies are needed to realize the full
potential of this technology : understanding vis-
coelastic dissipation mechanisms, revision of the
cell design to limit stresses in deposited materials,
building a dual resonators prototype for use in dif-
ferential mode will reduce the impact of tempera-

ture variations.
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Introduction générale

Au cours de la derniére décennie, les capteurs a base de technologies MEMS ont lar-

gement été étudiés et les technologies de fabrication sont devenues compatibles avec des

procédés industriels. De ce fait, de nouvelles applications sont apparues, spécifiques a

chaque type de capteurs. Dans le cas des magnétometres MEMS, ces applications sont par

exemples :

¥ Diiewation o]

— La navigation magnéto-inertielle, qui combine des gyrometres et magnétometres

afin d’estimer le déplacement d’un individu dans une zone a champ magnétique
stationnaire [1]. Cette technique est par exemple utilisée par l'entreprise SYSNAV

pour faire de la navigation en intérieur, en I’absence de signal GPS.

La navigation inertielle, ot le biais des gyromeétres peut étre compensé par un reca-
lage de cap grace a la mesure du champ magnétique terrestre. En effet, I’estimation
de Dorientation d’un systéme étant réalisée par intégration du signal du gyrometre,
Pestimateur dérive avec le temps du fait du biais non nul des gyrometres. Un ma-
gnétometre peut alors étre utilisé comme une boussole permettant de recaler pério-

diquement la dérive de l’estimateur sur le nord magnétique terrestre [2].

La surveillance de zones, en détectant des perturbations de champ magnétique lié
au passage d’un véhicule [3]. La plupart des véhicules sont en effet composés au

moins en partie de matériaux ferromagnétiques qui modifient le champ magnétique

local.
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FIGURE 1 — Schéma de détection d’un véhicule pres d’une route (a) d’apres [3]. Illustration

du principe de correction périodique du biais d'un gyrometre par une mesure du champ

magnétique (b).
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Pour toutes ces applications, il y a un besoin de magnétometres miniatures (< 1 cm2), a
forte résolution (< 10nT) et avec une faible consommation (< 1 mW). Les magnétometres
existant ne permettent pas de répondre a ces trois besoin simultanément ou bien les
procédés de fabrication ne sont pas adaptés a leur industrialisation [4].

Les auteurs s’étant penchés sur la conception de magnétometres MEMS ont, pour la
plupart, mesurer la force de Laplace, c’est-a-dire la force s’exercant sur une boucle de
courant en présence d’un champ magnétique, afin de remonter a l'intensité du champ
magnétique appliqué. Pour détecter cette force, BEROULLE et al. [5] utilise par exemple
I'effet piezorésistif du silicium : une contrainte appliquée sur une poutre en silicium entraine
une variation de résistance électrique qui peut étre mesurée. SUNIER et al. [6] quant &
lui utilise la variation de fréquence de résonance engendrée par ’application d’une force
axiale sur une poutre en vibration. Ces techniques de détection permettent d’obtenir de
treés faibles consommations, de I'ordre du milliwatts, mais il est difficile d’atteindre des
résolutions inférieures a la centaine de nanoteslas en raison des non-linéarités que possedent
ces types de détection.

Néanmoins, il existe une grande diversité de techniques de mesure du champ magné-
tique permettant d’atteindre de hautes résolutions, comme la détection optique de la dé-
flexion d’une structure soumise & une force de Laplace ou la technologie & AMR. D’autres
techniques possédent une faible consommation avec la détection de force de Laplace a
I’aide des propriétés piézorésistives du silicium. Toutefois, ces techniques de détection ne
permettent pas d’obtenir simultanément une résolution importante et une faible consom-

mation.

Pour répondre au besoins de sensibilité et d’économie en énergie des magnétometres,
cette étude vise & développer un magnétometre a lame vibrante, basé sur une idée initiale de
HONSCHOTEN et al. [7] mais utilisant cette fois-ci une lame de quartz pour bénéficier d’une
transduction piézoélectrique qui présente ’avantage d’étre tres sensible et peu gourmande
en énergie. Ces travaux s’appuient sur l'expertise de 'ONERA dans la conception de
capteurs résonants en quartz et sur une premiere preuve du concept [8].

Afin de positionner les travaux réalisés dans cette étude vis-a-vis des magnétometres
existants, un état de ’art détaillé des magnétometres commerciaux ou en cours de dévelop-
pement est présenté dans un premier chapitre. Cet état de I'art se focalise principalement
sur les avantages et inconvénients de chaque technologie pour les applications citées pré-
cédemment.

Ensuite, au cours du chapitre 2, une étude bibliographique a été réalisée pour iden-
tifier des matériaux possédant de fortes aimantations. En effet, la sensibilité du capteur
développé est directement proportionnelle a 'aimantation rémanente des matériaux utili-
sés : plus 'aimantation rémanente est élevée et plus le capteur est sensible. Ces matériaux

doivent également avoir des propriétés mécaniques et magnétiques peu sensibles a la tem-
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pérature afin d’avoir un capteur final stable sur une gamme de température compatible
avec des applications militaires, typiquement —40 a 90 °C. Pour cela, notre intérét s’est
porté sur les matériaux ayant des procédés de fabrication compatibles avec le reste du
procédé de conception du capteur. Une fois identifiés, un travail d’optimisation des pro-
priétés magnétiques des matériaux a été effectué. L’influence de I’épaisseur des différents
matériaux mis en jeu ainsi que les conditions du traitement thermique sous champ ma-
gnétique ont notamment été étudiés. Des mesures d’aimantation rémanente et de champ
coercitif en fonction de la température ont été réalisées a l'aide d’'un AGFM (Alternating
Gradient Field Magnetometer) et VSM (Vibrating Sample Magnetometer) pour quantifier
I'influence des différents traitements.

Une fois les matériaux pertinents identifiés et caractérisés, ces données doivent per-
mettre d’évaluer la sensibilité au champ magnétique d’un capteur. Pour cela, le chapitre 3
de ce manuscrit se consacre a I’établissement de modeles de performances permettant de
quantifier la résolution et I’instabilité de biais des capteurs développés. Ces modeles ont été
mis au point dans le cas de poutres simples vibrant en flexion. Ils permettent notamment
d’évaluer la fréquence, le facteur de qualité et le facteur d’échelle de poutres simples sur
lesquelles sont déposés des matériaux ferromagnétiques. Ceux-ci ont permis d’identifier
les parametres géométriques permettant d’optimiser la résolution de ce type de capteur.
Ils ont été validés par des simulations numériques couplant les champs mécanique, ther-
mique et électrique au sein d’'un résonateur en quartz. Finalement, des prototypes ont
été concus par gravure humide et des mesures expérimentales ont permis de valider ces
modeles [9][10].

Ensuite, au cours du chapitre 4, les modéles mis au point au cours du chapitre 3
sont appliqués aux résonateurs en torsion. En effet, les résonateurs en torsion possedent
naturellement une plus grande amplitude de vibration, ce qui permet d’atteindre de plus
grands facteurs d’échelle en comparaison du résonateur vibrant en flexion. De plus, le
concept de résonateurs en torsion proposé permet d’optimiser séparément les régions avec
dépdts magnétiques et les régions permettant ’excitation du résonateur, ce qui permet
d’obtenir de meilleures résolutions. Finalement, des capteurs sont fabriqués et des mesures
de facteur d’échelle, facteur de qualité et variance d’Allan sont réalisées sur un prototype
et comparées aux performances attendues. Le chapitre conclut en proposant plusieurs

solutions pour améliorer la résolution et I’instabilité de biais de cette technologie.






1 - Etat de ’art des magnétometres

Objectifs :

Ce chapitre présente les différents phénomenes physiques et technologies utili-
sés dans les magnétometres actuels. Leurs performances respectives sont com-
parées et analysées et mettent en évidence le manque de capteurs a la fois
miniature, ayant une faible consommation tout en ayant une excellente résolu-

tion (selon le cahier des charges présenté en introduction).

1.1. Les magnétometres & magnétorésistance

Tous les capteurs exploitant un phénomeéne de "magnétorésistance" utilisent une varia-
tion de résistance d’une couche ou d’'un empilement de couches ferromagnétiques dépen-
dant du champ magnétique appliqué. Il y a trois familles principales de capteurs exploitant

ces phénomenes :

— Les magnétometres & magnétorésistance anisotrope (AMR).
— Les magnétometres & magnétorésistance géante (GMR).

— Les magnétometres & magnétorésistance a effet tunnel (TMR).

1.1.1. Les magnétomeétres AMR
1.1.1.1. Principe de fonctionnement

La magnétorésistance anisotrope existe dans tous les matériaux possédant une aiman-
tation spontanée, que ce soit en couche mince ou bien en volume. Dans ces matériaux,
William Thomson a découvert deés le milieu du XIXeme siecle que la conductivité élec-
trique dépend de l'orientation de 'aimantation par rapport au courant qui les traverse.
Ce n’est qu’'un siecle plus tard qu’'une explication de ce phénomene a été donnée par Smit
en 1951 [11] suivi par Fert et Campbell en 1968 [12].

Ce phénomene a une origine purement quantique : pour la plupart des métaux de
transitions (Ni, Fe, Co et leurs alliages) la diffusion des électrons est dominée par les
interactions entre orbitales 4s et 3d (s-d scattering). Smit a démontré que, du fait de
I’interaction spin-orbite qui réduit la symétrie des orbitales 3d, la probabilité de diffusion
des électrons est maximale lorsque le courant est parallele a I’aimantation. Par conséquent,
la résistivité est anisotrope et dépend de l'angle formé entre le courant et 'aimantation

du matériau :
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p(¢) =p1 + (pn - m) cos” ¢ (1.1)

Comme 'aimantation est généralement alignée selon ’axe principal de la couche mince
en l'absence de champ extérieur, le courant et 'aimantation sont alignés par défaut. Ceci

n’est pas pratique pour réaliser un capteur car (cf. FIGURE 1.1) :
— la sensibilité est tres faible autour de la position au repos;

— il est impossible de discriminer I'orientation du champ extérieur du fait de la symétrie

de la résistivité autour de ¢.

Pour remédier a ces problemes, les magnétometres AMR imposent au courant de se
déplacer a 45° par rapport a 'aimantation afin de se placer dans un régime linéaire. Pour
arriver a cela, un dépdt de film trés conducteur, typiquement de I’aluminium, est réalisé

en forme de "Barber Pole" pour forcer le courant a se propager a 45°.

Magneto- | AR Barber- Mognelo-
Resistance R Pole resistor

Linear -
Operating
Region

|
| -
| ~ Ry H.
: real gerechnet . la
|

-4 !

-90° 0° 45° 90° Angle (8) of Y
Barber Pole Magnetization Field ' - T

to Current Flow

Bias

FIGURE 1.1 — A gauche, magnétorésistance en fonction de l'angle entre le courant et
I’aimantation. A droite, magnétorésistance dans une structure en "Barber Pole" pour un

champ magnétique transverse [13].

Afin d’augmenter la linéarité et la stabilité du capteur, plusieurs éléments AMR, iden-
tiques sont en général disposés en pont de Wheatstone (FIGURE 1.2). Le dispositif est éga-
lement placé dans une bobine de "set/reset" qui, sous 'effet d’une impulsion de courant,
permet de réaligner périodiquement l'aimantation selon son 'axe d’aimantation facile,

limitant les dérives du biais au cours du temps.

1.1.1.2. Avantages et limitations

v Du fait de la conception tres simple de ce capteur (il n’y a qu’une seule couche
magnétique), sa température de fonctionnement et sa sensibilité a la température
sont en général bien meilleures que les autres capteurs a magnétorésistance. La
limite théorique étant la température de Curie du matériau au-dela de laquelle il ne

présente plus d’aimantation spontanée (> 200 °C).

v La fonction "set/reset" permet de limiter le bruit basse fréquence en 1/f.
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FIGURE 1.2 — Configuration en pont de Wheatstone d’'un magnétometre AMR [14]. Les

fleches représentent le sens du courant.

v Les capteurs & AMR sont miniatures (< 1cm?) et sont donc facilement intégrables

pour réaliser un magnétometre tri-axes compact (quelques Cmg).

En revanche :

X Les meilleurs matériaux permettent d’obtenir une magnétorésistance relative de

seulement 5%.

X La linéarité de ce type de capteur est moins bonne que les autres capteurs a magné-

torésistance.

X L’hystérésis (erreur lors d’un balayage aller-retour sur I’étendue de mesure) et l'er-
reur de répétabilité (erreur lors de plusieurs mesures effectuées dans les mémes
conditions) sont élevées (200 nT pour HMC1001) et limitent la précision du capteur
malgré sa bonne résolution (10nT @ 10 Hz pour HMC1001).

1.1.2. Les magnétometres GMR
1.1.2.1. Principe de fonctionnement

La découverte de la magnétorésistance géante a valu le prix Nobel de Physique a
ses découvreurs (Albert Fert et Peter Grunberg en 2007) pour les avancées industrielles
(tétes de lectures des disques durs) et scientifiques (spintronique) que cette découverte a
impliquées. Il existe plusieurs configurations possibles mais en général les capteurs a GMR
utilisent un empilement de couches magnétiques appelé "spin-valve"'. Dans cet empilement,
il y a deux couches ferromagnétiques (une dont I’aimantation est fixée et l'autre libre de
tourner) séparées par une couche non magnétique. De méme que pour un capteur AMR, la
mesure du champ est déduite d’une variation de résistance de ’empilement. L’effet "géant"
de la magnétorésistance dans ce type de configuration provient du fait que les couches
magnétiques sont extrémement fines (< 2nm) ce qui est plus petit que le libre parcours
moyen d’un électron dans un métal (~ 10nm). Ainsi, si les couches ferromagnétiques ont
leur spin parallele, alors la moitié du flux d’électrons, de spins alignés sur I'aimantation,

est susceptible de traverser 'empilement sans étre diffusé (résistance faible). Au contraire,
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si 'aimantation des couches est antiparallele, alors quel que soit le spin de 1’électron il sera
fortement diffusé par une couche ou bien lautre (résistance élevée). C’est ce qui a donné
le nom a cette configuration particuliére de "vanne de spins" (spin-valve) : en fonction de
Iorientation des aimantations, soit les électrons de spin paralléle & I’aimantation traversent
soit ils sont bloqués. La configuration a courant perpendiculaire au plan permet d’assurer
un passage systématique des électrons dans les deux couches ferromagnétiques, ce qui
améliore nettement l'effet GMR (50% contre 20% pour la structure a courant paralléle)

mais au prix d’une difficulté technologique nettement plus importante (FIGURE 1.3).
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FIGURE 1.3 — Tllustration d’un capteur GMR & spin-valve (a) dans les configurations
courant planaire (b) et perpendiculaire (c) au plan [15]. Caractéristique résistance - champ

magnétique d’une structure a vanne de spin (d) [16].

1.1.2.2. Avantages et limitations

Les structures a vanne de spin présentent le gros intérét d’étre trés largement éprouvées
depuis le milieu des années 90 et la miniaturisation des tétes de lectures des disques durs.
De plus, ces capteurs sont trés compacts (< 1mm2) ce qui permet de les intégrer tres
facilement en configuration tri-axes dans un faible volume. Leur sensibilité est également
nettement plus grande que celles des technologies AMR en raison de la plus grande ma-
gnétorésistance relative (20 — 50% pour les meilleurs dispositifs & courant perpendiculaire
au plan (FIGURE 1.3).

Cependant, de par la conception méme des structures a vanne de spin, les magnéto-
metres GMR sont beaucoup plus sensibles a la température que leur homologue AMR.
En effet, afin d’obtenir une aimantation fixe d’une des couches ferromagnétiques, quel que
soit le champ appliqué, les magnétometres GMR, utilisent un matériau antiferromagné-
tique (AFM) en contact avec la couche ferromagnétique (FM). L’interaction d’échange
entre FM/AFM permet de maintenir 'aimantation dans une direction ("hard-pinned").
Or cette interaction décroit avec la température et devient inexploitable au-dela de 200 °C
(F1IGURE 1.4). Classiquement, le choix du matériau AFM se porte sur le PtMn, qui est plus
cher mais qui présente 'intérét d’avoir une interaction d’échange parmi les plus élevée et

stable en température tout en s’utilisant en couche ultra-mince (< 10 nm) pour minimiser
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la résistance de fuite dans cette couche. Le NiMn est également utilisable mais présente le
défaut de devoir étre utilisé en couches relativement épaisses (> 50nm) ce qui dégrade le
rapport signal & bruit.

Malgré le soin porté aux matériaux de la vanne de spin, il est toutefois impossible
de maintenir 'aimantation de la couche FM parfaitement bloquée. L’angle entre les deux
aimantations des couches FM n’est donc pas stable et impacte directement la résolution
d’un tel dispositif (typiquement 100 nT/vHz).
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F1GURE 1.4 — Champ d’échange entre une couche de NiFe et divers matériaux AFM en

fonction de la température [17].

1.1.3. Les magnétomeétres TMR
1.1.3.1. Principe de fonctionnement

Les capteurs & TMR sont trés semblables aux capteurs GMR. Pour les structures les

plus simples, ils se composent également de 4 couches :

— 1 couche AFM qui maintient I’aimantation de la couche FM juxtaposée par inter-

action d’échange;
— 1 couche FM a aimantation fixe;

— 1 couche séparatrice isolante la plus fine possible pour autoriser le passage des élec-

trons par effet tunnel ;

— 1 couche FM terminale dont 'aimantation est libre de tourner sous l'influence d’un

champ magnétique extérieur.

Cet empilement compose ce qu’on appelle une jonction magnétique a effet tunnel
(MTJ : magnetic tunnel junction). Pour un capteur TMR, le courant passe nécessaire-
ment perpendiculairement au plan des couches minces. La probabilité qu’a un électron de

traverser la barriere isolante est directement liée a ’orientation des aimantations des deux
couches FM :
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— Si les couches FM ont une aimantation dans le méme sens, alors un électron de spin
parallele traverse la barriere avec une haute probabilité. La jonction a une faible
résistance.

— Au contraire, si les couches FM ont une aimantation de sens opposés, alors quel que
soit le spin de I’électron sa probabilité de transfert par effet tunnel est faible. La

jonction a une forte résistance.
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FIGURE 1.5 — Illustration du fonctionnement d’une jonction magnétique a effet tunnel [18].
Lorsque les aimantations sont dans des états paralléles, la probabilité de transfert par effet
tunnel est plus élevé pour les spins de méme polarisation, la résistance de la jonction est

donc plus faible.

Ce type de capteur est tres intéressant car, parmi les technologies industrialisées, il
présente les plus gros effets de magnétorésistance relative (500%, soit un ordre de gran-
deur supérieur par rapport au record d’un capteur GMR [15]). Ceci est rendu possible par
I’emploi de couches ferromagnétiques ultra-minces, d’épaisseur inférieure au libre parcours
moyen d’un électron (< 10nm), ce qui rend les mécanismes classiques de diffusion d’élec-
trons négligeables au sein de la jonction. L’effet de diffusion due a 'interaction spin/ai-
mantation est donc prépondérant ce qui entraine de forte variation de résistance de la

jonction.

1.1.3.2. Avantages et limitations

Les capteurs TMR ont les records de sensibilité des technologies & magnétorésistance
sur le marché. La société chinoise MultiDimension annonce un bruit de 150 pT/ VHz pour
son capteur le plus performant (TMR9002), soit un gain d’un ordre de grandeur relative-
ment aux technologies AMR/GMR. Cela était prévisible car la magnétorésistance excep-
tionnelle d’une jonction magnétique a effet tunnel (500%) est elle-méme augmentée d’un
ordre de grandeur par rapport aux AMR/GMR.

De plus, les MTJ étant tres utilisées en spintronique, leur développement est encore

en plein essor, notamment par des laboratoires frangais de renom tels que 'institut Néel
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a Grenoble ou le C2N a Palaiseau. Comme le font remarquer CHAPPERT et al., les per-
formances théoriques des TMR ne sont pas encore atteintes [15]. Il est possible de gagner
encore un ordre de grandeur sur la sensibilité en utilisant des métaux ferromagnétiques
particuliers, tels que les alliages d’'Heusler [19] ou bien des semi-conducteurs & propriétés
magnétiques diluées [20].

Le principal inconvénient de cette technologie est la forte hystérésis de la réponse du
capteur en fonction du champ appliqué (2nT) pour le TMR9002, soit 10000 fois plus que
sa résolution), ce qui limite fortement la précision du capteur, malgré sa tres bonne réso-
lution. Un autre inconvénient pour ’application visée vient des fournisseurs de ce type de
capteurs, qui sont de Chine pour la meilleure référence sur le marché (TMR9002), bien
que des références japonaises existent (TDK). Il semble toutefois exister des fournisseurs
allemands [21] et américains [22] qui commercialisent des capteurs d’angles a forte sensibi-
lité (100 mV/V/Oe) ce qui est équivalent au TMR9002 mais sans informations concernant
le niveau de bruit. Dans tous les cas, aucune information n’est fournie quant a la sensi-
bilité aux vibrations. Néanmoins, cette technologie n’ayant aucun composant mobile, la

sensibilité aux vibrations doit étre négligeable.

1.2. Magnétometres a couplage magnéto-électrique (ME)

1.2.1. Principe de fonctionnement

Les magnétometres a couplage magnéto-électrique sont des magnétometres composés
d’un assemblage d’une couche piézoélectrique (typiquement du PZT) prise en sandwich
entre deux couches magnétostrictives (typiquement du Metglass), comme illustré dans la
FIGURE 1.6. Lors de l'application d’'un champ magnétique, le matériau magnétostrictif
se déforme selon une direction et transmet sa contrainte & la couche piézoélectrique. En
mesurant la tension générée aux bornes de la couche piézoélectrique, on obtient une image

du champ magnétique appliquée [23].

1.2.2. Avantages et limitations

Les magnétometres a couplage ME sont parmi les capteurs présentant les meilleures
résolutions avec un bruit de 'ordre de 1—10 pT/vHz [23], [24] et de nombreux laboratoires
travaillent sur le développement de ces capteurs, en particuliers le GREYC a Caen et le
G2ELAB a Grenoble avec des performances similaires a celles des TMR (FIGURE 1.7).
Ce sont cependant des dispositifs macroscopiques qui sont difficilement intégrables pour
réaliser un capteur 3-axes (quelques 10 cm? pour un capteur l-axe). Ils peuvent toute-
fois étre miniaturisés (< 10mm?) et réalisés collectivement sur des wafers de silicium et
s’adaptent a des procédés de salle blanche, au prix d’une résolution dégradée de l'ordre
0.1 — 1nT/VHz [25]. 1l ne semble pas y avoir de dispositifs commerciaux et aucun article

ne rapporte d’informations concernant la linéarité du capteur ainsi que sa sensibilité a
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FIGURE 1.6 — Hlustration d’un magnétometre a couplage magnéto-élastique.

I’environnement. En effet, la conception de ces capteurs entraine nécessairement de fortes
contraintes différentielles aux interfaces qui sont préjudiciables & la tenue mécanique du
capteur ainsi qu’a ses performances. De plus, ce type de capteur nécessite un packaging
particulier pour ’isoler des vibrations de ’environnement et encore une fois aucune étude

ne traite de ce sujet dans la littérature.

1.3. Magnétomeétres a magnétoimpédance géante (GMI)

1.3.1. Principe de fonctionnement

Malgré un nom tres similaire, le principe physique des magnétometres GMI est tota-
lement différent de celui des magnétometres GMR. L’effet GMI caractérise la variation
d’impédance importante que subit un fil d'un matériau ferromagnétique doux lorsqu’il est
soumis a un champ magnétique longitudinal. Bien qu’il ne soit exploité que depuis les an-
nées 1990 pour réaliser des magnétometres [26], cet effet est connu et s’explique depuis les
travaux sur I’électromagnétisme de Maxwell. Il s’agit de ’effet de peau dans un conducteur,
qui peut étre modulé par un champ magnétique si le matériau est également ferromagné-
tique. L’effet de peau étant directement lié a la résistance du matériau, I’application d’un
champ magnétique peut modifier I'impédance équivalente du capteur en modifiant la pro-
fondeur de pénétration du courant électrique au sein du matériau (FIGURE 1.8). L’effet de
peau n’existant pas pour des courants continus, les magnétometres GMI utilisent des cou-
rants a trés hautes fréquences (1 MHz a 1 GHz) pour se placer dans des régimes ou effet
GMI est le plus important. De plus, comme l’illustre la figure ci-dessous, 'impédance ne
varie que tres faiblement autour d’un champ nul (minimum d’impédance). C’est pourquoi
tous les magnétometres GMI nécessitent un champ magnétique de polarisation (Hpg) pour

fonctionner en un point de sensibilité maximale.
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H

FI1GURE 1.8 — Impédance caractéristique d’un fil GMI en fonction du champ magnétique
appliqué [26].

1.3.2. Avantages et limitations
Les avantages sont :
v Le GREYC et GE2LAB en France sont a la pointe sur ce sujet avec des technologies

matures [27]. La société japonaise Achi Micro Intelligent commercialise également

ce type de capteur [28].
v Une tres bonne résolution (< 100pT/vHz).

v/ La possibilité de réaliser ces capteurs en couches minces pour limiter I’influence des

vibrations.

En revanche :

X Ces capteurs possedent une forte sensibilité supposée aux vibrations (du fait de la

forte variation des propriétés physiques quand le fil est en flexion).



16 1.4. Magnétometres SQUIDs

X Cette technologie nécessite un champ magnétique de polarisation pour maximiser
la sensibilité, ce qui pose la question de la stabilité et de I'influence de ce champ de

polarisation sur les autres capteurs.

1.4. Magnétometres SQUIDs

1.4.1. Principe de fonctionnement

Les SQUIDs (supraconducteur & interférences quantiques) mesurent en réalité le flux
magnétique qui les traverse. Ils sont en cela similaires aux Fluxgates et sont donc des
magnétometres vectoriels. Les SQUIDs exploitent des effets particuliers des boucles su-
praconductrices : le flux magnétique au sein d’une boucle supraconductrice est quantifié,
c’est-a-dire qu’il ne varie que par sauts discrets (FIGURE 1.9). Si une jonction résistive
est incluse au sein de la boucle (jonction Josephson) alors il existe une valeur de courant
maximale qui peut circuler dans la boucle et qui marque la transition entre un état su-
praconducteur (résistance nulle) et un état classique (résistance non nulle) (FIGURE 1.10).
Le courant de transition est caractéristique d’une jonction Josephson et varie en fonction
du champ magnétique appliqué. Ainsi, en imposant un courant de polarisation proche
du courant limite en champ nul, la tension résultante aux bornes de la boucle suivra les

variations du courant limite et donc la variation du champ magnétique appliqué.

1.4.2. Avantages et limitations

Les SQUIDs sont des dispositifs matures, utilisés depuis plusieurs décennies dans
des applications demandant de trés bonnes résolutions du champ magnétique (médi-
cal, recherche, géomagnétisme, ingénierie, ... ). Les dispositifs entourant les SQUIDs ont
évolué et il existe a présent des SQUIDs commercialisés avec une excellente sensibilité
(< 10fT/vHz) dans une large étendue de mesures (0 — 10 T) et grande gamme de tem-
pératures (1 — 1000 K) comme le MPMS3 de Quantum Design ou le S7T00X de Cryogenic
Ltd.
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FIGURE 1.9 — Illustration du flux magnétique au sein d’une boucle supraconductrice [29].
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FIGURE 1.10 — Courbes V-I (& champ magnétique constant) et V-B (& courant de polari-
sation constant) caractéristiques d’un SQUID [29].

Toutefois, malgré la taille réduite d’une boucle supraconductrice (< 10 mm2), ces
capteurs nécessitent des équipements de mesures trés volumineux (~ 1 m3), demandant de
fortes puissances (~ 100 W). Des versions plus compactes utilisant des supraconducteurs
« haute température » existent (quelques litres), au prix d’une moins bonne sensibilité
(100{T/ \/E) mais nécessitent inévitablement un apport un azote liquide pour atteindre
les températures nécessaires & 'apparition de la supraconductivité [30].

Finalement, tant que des matériaux supraconducteurs fonctionnant a température am-
biante n’auront pas été découverts, les SQUIDs resteront des dispositifs de laboratoires et

non-adaptés a des environnements séveres (consommation/volume réduit).

1.5. Magnétometres atomiques

1.5.1. Magnétomeétres a résonance magnétique nucléaire (RMN)
1.5.1.1. Le magnétométre RMN standard au benzéne
1.5.1.1.1. Principe de fonctionnement

Les magnétometres & RMN sont utilisés depuis les années 1950 comme instruments
de physique fondamentale ou pour cartographier le champ magnétique terrestre en raison
de leur tres grande précision. Du fait de leur tres bonne précision et de leur robustesse
vis-a-vis des changements de température, ils sont souvent utilisés en tant que magnéto-
metres étalons pour les magnétometres de moins bonnes performances. Un magnétomeétre
a RMN mesure le champ magnétique induit par le mouvement de précession du spin de
noyau d’hydrogene. Les atomes d’hydrogene utilisés doivent avoir un environnement élec-
tronique équivalent pour générer un signal identique (benzéne, hexafluorobenzeéne, eau,

...) [31]. Dans I’état initial, le spin porté par les noyaux d’hydrogeéne est aligné sur le
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champ magnétique ambiant. Une pulsation breve et intense dans une bobine génere un
champ magnétique qui oriente tous les spins dans une méme direction, différente de celle
du champ ambiant. Une fois la perturbation terminée, les spins vont se réaligner selon
le champ magnétique local en réalisant un mouvement de précession autour de ’axe du
champ magnétique. Du fait de la méme excitation initiale, toutes les précessions sont
en phase. Ce mouvement de précession, dit de Larmor, a une fréquence propre directe-
ment proportionnelle au champ magnétique local via le rapport gyromagnétique du noyau
d’hydrogene et ne dépend d’aucun autre parametre. Un magnétometre NMR est donc
completement insensible & son environnement (température, vibrations, ...) et ne voit
pas ses performances évoluer au cours du temps car la fréquence est intrinsequement liée

aux propriétés physiques des atomes qui le composent et qui sont évidemment immuables.

1.5.1.1.2. Avantages et limitations

v C’est une technologie mature, qui a fait ses preuves depuis les années 50 dans des

expériences demandant de tres grande précision.
v La technique est insensible aux variations de températures et au vieillissement.
v Les capteurs sont industrialisés, notamment par Metrolab en Suisse [20].

v La partie sensible peut étre relativement compacte (100 cm?).
En revanche :

X Cette technologie ne permet qu’une mesure absolue du champ magnétique, sans

distinctions entre les composantes vectorielles.

Malgré tous les points positifs que possedent cette technologie, le fait qu’elle ne per-
mette pas une mesure vectorielle du champ est rédhibitoire compte tenu des applications
visées. Dans le cas ot une mesure scalaire serait utile pour la navigation, cette technologie

serait pertinente.

1.5.1.2. Magnétometres a effet Overhauser
1.5.1.2.1. Principe de fonctionnement

Ce type de magnétometre exploite le méme phénomeéne qu’un magnétometre a RMN
classique. La différence principale vient de la technique utilisée pour désaligner les spins
des noyaux d’hydrogene et générer la précession : dans un magnétometre RMN classique,
un champ magnétique RF bref et intense permet de désaligner les spins des noyaux. Dans
les magnétometres Overhauser, des radicaux sont introduits dans le milieu. Les électrons
des radicaux sont polarisés dans une méme direction avec un champ RF de tres faible
intensité. Les spins des électrons vont alors transférer leur polarisation au spin de leur

noyau par effet Overhauser.
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1.5.1.2.2. Avantages et limitations

Cette technique a I'avantage de demander beaucoup moins d’énergie, ce qui permet
d’avoir des dispositifs portables. C’est le cas notamment des magnétometres commercia-
lisés par la société canadienne GEM Systems [32]. Cette société commercialise également
des gradimetres, composés de deux magnétometres et pouvant atteindre des sensibilités
de quelques pT/ VHz. La plage de température semble assez restreinte (—40/55°C). Tou-
tefois cette technologie n’est intrinsequement pas limitée par la température, il s’agit donc
probablement d’une limite due a 1’électronique ou bien & la valeur maximale que peut

tester le constructeur.

1.5.2. Magnétometres a pompage optique
1.5.2.1. Magnétometres de Bell-Bloom
1.5.2.1.1. Principe de fonctionnement

Les magnétometres a pompage optique de Bell-Bloom utilisent le méme principe phy-
sique que les magnétometres RMN [33]. Cette fois, les atomes utilisés sont des métaux
alcalins en phase gazeuse (sodium, potassium, rubidium, ...). Initialement, les atomes
sont dans un état « stable » qui n’a pas de polarisation magnétique particuliere. En ap-
pliquant un faisceau laser de pompe polarisé circulairement, on vient exciter ce niveau
fondamental. Les électrons vont alors se désexciter pour revenir a un niveau d’énergie
proche du niveau fondamental mais pas nécessairement celui-ci (FIGURE 1.11). En effet,
le niveau fondamental des métaux alcalins est un niveau dégénéré qui se scinde en une
structure hyperfine (effet Zeeman) en présence d’un champ magnétique. Le fait d’utiliser
une polarisation circulaire permet de favoriser les états électroniques de la structure hy-
perfine dont le moment magnétique est non nul. Tous les moments sont alors en phase.
Ensuite, la présence d’un champ magnétique va entrainer un mouvement de précession des
moments magnétiques a la fréquence de Larmor, proportionnelle au champ magnétique,
selon la méme loi qu’en RMN. Pour mesurer cette fréquence, on enregistre la rotation de

la polarisation d’un laser « probe » polarisé de fagon rectiligne.

1.5.2.1.2. Avantages et limitations

Cette méthode a le gros avantage d’avoir une sensibilité extrémement élevée, (<
10 pT/v/Hz), une erreur systématique trés faible (< 100 pT/v/Hz) et ceci avec une sensibi-
lité constante dans une large bande de fréquences (DC — 10 kHz) [34]. De plus, 'auteur de
cette étude annonce pouvoir miniaturiser tres fortement son systéme (quelques cm?’). En-
fin, c’est une solution « tout optique » qui ne nécessite pas de bobines RF car ’excitation
se fait via le laser de pompe.

Cependant cette technique a les mémes défauts que les magnétometres RMN, la me-
sure du champ magnétique ne donne qu’une mesure absolue et non vectorielle du champ

magnétique, ce qui semble incompatible avec les applications visées qui nécessitent de
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FIGURE 1.11 — Illustration du principe de fonctionnement d’un magnétometre a pompage

optique (a), sensibilité d’un magnétometre de Bell-Bloom (b) [33].

connaitre l'orientation du vecteur. Il est toutefois envisageable d’utiliser ce type de ma-
gnétometre comme « référence » pour le calcul de la norme du champ a partir des valeurs
issues d’autres capteurs moins performants mais qui ont I’avantage de donner I'orientation

du champ.

1.5.2.2. Magnétometres a centre NV du diamant
1.5.2.2.1. Principe de fonctionnement

Les magnétometres exploitant le centre NV (nitrogen vacancy) du diamant sont en
plein essor depuis une dizaine d’années [35]-[38]. Ils exploitent un défaut du cristal de
diamant présentant un spin localisé : au sein de la structure diamant, deux atomes de
carbones sont substitués : 'un par un atome d’azote (N) et l'autre par une lacune (V).
Cela laisse une liaison pendante sur ’atome d’azote, responsable de ce spin localisé (F1-
GURE 1.12). En utilisant un grand nombre de ce type de défauts dans un cristal, il est

possible d’utiliser des techniques analogues aux magnétometres a pompage optique.

1.5.2.2.2. Avantages et limitations

Le principal avantage de cette technologie réside dans sa tres haute résolution spatiale.
En effet, les défauts étant localisés dans le cristal (contrairement aux métaux alcalins qui
sont en phase vapeur dans la technique « classique »), il est possible de réaliser des
cartographies a ’échelle du nanometre en utilisant des pointes AFM (Atomic Force Mi-
croscopy) munies d’'un cristal NV et ceci avec une sensibilité record pour des pointes AFM
(< 1nT/VHz).

De plus, contrairement aux autres technologies de magnétomeétres atomiques, cette
technologie peut étre utilisée pour réaliser une mesure vectorielle. En effet, du fait de
la structure cristalline du diamant, il existe quatre orientations fixes possibles pour les

centre NV, chacune avec une fréquence propre différente. Ainsi, en réalisant des mesures
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FIGURE 1.12 — Tllustration d’un défaut NV du diamant (a) [39] et du magnétometre a
centre NV développé par Lockheed Martin (longueur : 30 cm) (b).

avec une excitation adaptée, il est possible d’en déduire les trois composantes du champ
magnétiques avec une tres grande sensibilité [40].

Enfin, cette technologie a fait ’objet d’un brevet américain de Lockheed Martin concer-
nant un magnétometre 3-axes (équipe Dark Ice) avec des applications concernant la navi-
gation [41]. Walsworth et son équipe & Harvard ont également réussi a réaliser un prototype
permettant une mesure des 3 composantes du champ simultanément, avec une sensibilité
inférieure & 50 pT/vHz [42], [43)].

Toutefois, le principal inconvénient de cette technique vient du laser utilisé pour I'exci-
tation des centres NV. En effet, les prototypes utilisent généralement un laser de puissance.
Dans le prototype de Walsworth, il s’agit d’un laser d’'un volume de 100 x 100 x 500 mm?>
avec une consommation de 'ordre de 500 W (Verdi V-5). D’apres les séries de brevets
de Lockheed Martin, le magnétometre développé par 1’équipe Dark Ice semble néanmoins
utiliser une technique utilisant de simples LED pour 'excitation, ayant une consommation
de 5mW avec néanmoins un volume tout compris de 'ordre de 6 L [44].

Pour toutes ces raisons, cette technologie, bien qu’émergente, parait tres prometteuse
concernant application visée. Le fait qu’il s’agisse d’une mesure vectorielle permet de
compenser le défaut majeur des autres techniques de magnétometres atomiques, qui sont
scalaires, tout en conservant leur grande sensibilité. De plus, bien que la plupart des
recherches sur ce sujet utilisent des lasers de puissance tres volumineux et a forte consom-
mation, Lockheed Martin propose une technique a base de LED qui élimine ces deux

inconvénients.
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1.6. Magnétometres a effet Hall

Les capteurs a effet Hall constituent une des principales technologies des capteurs de
champ magnétique, avec une part de marché qui était estimée a plus de 55% en 2014 [45].
Ils sont généralement utilisés pour la détection de champ magnétique entre 100nT et 100 T
sur des gammes de températures allant de —40 °C jusqu’a 150 °C. Les capteurs a effet Hall
ont I'avantage d’étre relativement aisés a fabriquer et simples a utiliser. Ils se prétent bien
a la miniaturisation, ce qui permet notamment de les utiliser pour des mesures locales a
’échelle micrométrique [46].

Le principe du capteur a effet Hall consiste a placer un conducteur traversé par un
courant au sein du champ magnétique. La force de Lorentz tend & dévier le courant dans
la direction orthogonale a la fois au courant et au champ magnétique. Cette déviation est
compensée par 'apparition d’une tension dite de Hall Vi (Eq. 1.2). Cette derniére, que
I’on mesure, est proportionnelle au courant I, au champ magnétique B et est inversement

proportionnel a 1’épaisseur e du conducteur dans la direction du champ magnétique.

IBL IB
_ = Ry— (1.2)
nqS q

Vi

ou L et S sont respectivement la longueur et la section du matériau utilisé, g est la charge
électrique élémentaire et n la densité de porteurs de charges par unité de volume. Le
coefficient de proportionnalité est noté Ry . La sensibilité du capteur est définie comme le
ratio entre la tension Vy et le produit B x I.

Pour maximiser les performances d’un capteur Hall, on cherche a utiliser un matériau
de faible épaisseur e qui possede un coefficient de Hall Ry élevé et un bruit de Johnson
faible. Cela conduit a sélectionner des matériaux avec une faible densité de porteur de
charge et une grande mobilité électronique.

La plupart des capteurs Hall produits aujourd’hui utilisent une région active en sili-
cium, en raison de son faible coiit de fabrication, de la grande maturité de cette filiere
technologique et de la facilité pour intégrer ces capteurs dans les circuits de traitement du
signal. Ces capteurs posseédent des sensibilités de I'ordre de 100 V/A/T. Deux autres types
de matériaux améliorant significativement les performances sont présentés dans les para-
graphes suivants : le graphéne, qui donne & ce jour le capteur Hall le plus performant mais
dont la maturité technologique ne permet pas encore une industrialisation avant plusieurs
années, et les semiconducteurs III-V qui existent sur le marché et qui ont des sensibilités
d’un ordre de grandeur supérieur a celles du silicium et une meilleure stabilité thermique,
au détriment d’un coit de fabrication accru et d’une intégration en circuit plus complexe
[45].
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FIGURE 1.13 — Schéma d’une vue en coupe du dispositif (haut) et d’une image optique (bas)
d’un dispositif Hall a base d’une hétérostructure graphéne-hBN exfoliée (a). Résolution
magnétique B, du dispositif Hall en fonction de la fréquence pour trois valeurs de tension

Vp appliquées entre la source S et le drain D (b), d’apres [47].

1.6.1. Conducteur en graphéne

Le graphéne est un matériau découvert en 2004 par Geim et Novoselov (prix Nobel
2010). I1 a été le précurseur de la large famille des matériaux bi-dimentionnels (2D) qui font
l’objet d’intenses recherches financées de fagon notable par I'Union Européenne (Flagship
graphene, 1 milliard d’euros sur 10 ans a partir de 2013). Le graphéne est constitué d’une
monocouche atomique cristalline de carbone. Ce matériau posséde le record de mobilité
électronique. Cette propriété combinée a une faible densité de porteur et a une épaisseur
intrinsequement minime en fait le matériau idéal pour la réalisation d’un capteur Hall.

En 2015, DAUBER et al. ont fait la démonstration d’un capteur Hall & base de gra-
pheéne surpassant tous les capteurs Hall existant jusqu’alors, en atteignant une sensibilité
de 5700 V/A/T, avec une résolution magnétique limitée par le bruit basse fréquence a
moins de 50nT/vHz [47]. Le dispositif présenté dans la FIGURE 1.13 est constitué d'une
monocouche atomique de graphéne exfoliée a la main a partir d’'un cristal de graphite puis
encapsulée dans du nitrure de bore hexagonal hBN lui-méme exfolié. L’encapsulation du
graphéne dans hBN est primordiale pour atteindre les performances du capteur. Cette
démonstration de principe a suscité un fort intérét de la part d’industriels, en particulier
Bosch qui cherche aujourd’hui & mettre au point une méthode de fabrication industriali-
sable. En 2017, DANKERT et al. font un premier pas significatif dans ce sens en réalisant
le méme type de dispositif & partir de graphene et hBN synthétisés par dépot chimique
en phase vapeur (CVD) [45]. La qualité cristalline moins bonne que dans le cas de maté-

riau exfolié et le procédé de transfert en phase liquide utilisé pour fabriquer I’empilement
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hBN/graphéne/hBN conduisent naturellement & des performances amoindries, avec une
sensibilité de 97 V/A/T.

L’enjeu actuellement est donc d’améliorer les procédés de fabrication industrialisables
pour atteindre les mémes performances que celles obtenues par Dauber et al. Cela im-
plique notamment une amélioration de la qualité cristalline des matériaux synthétisés et
des méthodes pour réaliser I'hétérostructure hBN /graphéne/hBN. Sur ces derniers points,
plusieurs approches sont étudiées : la synthése des matériaux séparément puis leur assem-
blage (comme ce qui a été fait par Danker) ou la synthese directe de I’hétérostructure, de
fagon similaire a ce qui a été mis au point pour la réalisation d’hétérostructures a puits
quantiques avec des matériaux 3D dans les années 1990.

En 2019, SCHAEFER et al. démontrent qu’il est possible d’améliorer la sensibilité des
capteurs Hall a base de graphéne en ajustant la densité de porteur a ’aide d’une tension
de grille (effet transistor) [48]. Ils présentent également un résumé de 'état de lart des

capteurs Hall qui est montré dans la FIGURE 1.14.
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FIGURE 1.14 — Sensibilité au champ magnétique a 1 kHz comparé a la largeur du conduc-
teur [48].
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1.6.2. Conducteur a gaz d’électrons 2D

Contrairement & un gaz d’électron 3D (un capteur a effet Hall en semi-conducteur
classique), le fait d’utiliser un gaz d’électron 2D permet d’avoir une densité d’état indé-
pendante du champ électrique et donc du courant de polarisation. Ceci permet d’avoir une
« constante de Hall » beaucoup plus stable que pour un semi-conducteur classique car la
densité de porteurs est constante [49]. De plus, le fait d’utiliser un puits d’électrons 2D
permet un meilleur confinement des électrons et une meilleure stabilité en température du
dispositif car le niveau de Fermi du canal est trés peu impacté par la température [50].
Cela permet d’obtenir des capteurs a effet Hall avec une sensibilité comparable a celle
d’un capteur classique (1000 V/A/T) mais présentant une sensibilité a la température
nettement plus faible (100 ppm/°C).

Par un protocole de mesure astucieux, ou les courants et tensions de polarisations sont
périodiquement retournés pour diminuer le biais intrinséque, KERLAIN et al. ont réussi a
obtenir des sensibilités records pour des capteurs a effet Hall de 30 nT/vHz (FIGURE 1.15).
De plus, ce protocole permet d’avoir un bruit basses fréquences en 1/f trés fortement
atténué et donc une tres bonne précision pour des champs quasi-continus jusqu’a 1kHz
[51].

Par conséquent, du fait de son excellente stabilité, cette technologie est un candidat
potentiel pour étre embarqué en environnement sévere. Sa résolution, au mieux de quelques
30nT/ \/IE, est cependant bien supérieure a celles des autres candidats potentiels et peut

étre un critere éliminatoire en fonction de la résolution nécessaire aux algorithmes de

navigation.
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FIGURE 1.15 — Bruit d’un capteur a effet Hall avec le protocole décrit dans [51] (a), sans
ce protocole (b) et le bruit électromagnétique ambiant (c). Le planché correspond & un
seuil de 30nT/vHz @ 1Hz.
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1.7. Les magnétomeétres & vanne de flux (fluxgate)

1.7.1. Principe de fonctionnement

Les capteurs fluxgate contiennent généralement un anneau central constitué d’un ma-
tériau a forte perméabilité magnétique, autour duquel sont enroulés deux enroulements de
bobine : 'enroulement d’excitation et I’enroulement de détection (FIGURE 1.16). Certains
capteurs auront également un troisieme enroulement de rétroaction pour fonctionner en
boucle fermée.

Il est utile de considérer I’anneau central comme deux demi-anneaux séparés, présentés
en bleu et vert sur la FIGURE 1.16. Lorsqu’un courant passe a travers ’enroulement d’ex-
citation, un demi-anneau génere un champ avec une composante dans la méme direction
que Hey: et Pautre génere un champ avec une composante dans la direction opposée a
Hegt.

Un exemple de forme d’onde de commande est illustré dans le chronographe de la
FIGURE 1.17. En I’absence de champ externe (H¢;; = 0) les deux demi-anneaux entrent
et sortent du régime saturé en méme temps. Les champs générés s’annulent exactement,
comme illustré dans la figure (b), et il n’y a pas de changement de flux dans ’enroulement
de détection, et donc pas de tension induite. Lorsqu’un champ externe est appliqué, les
demi-anneaux n’atteignent pas la saturation du matériau de facon simultanée. Par consé-
quent, en dehors de la saturation du matériau le champ magnétique résultant est non nul.
Selon la loi de Faraday, cette variation du flux magnétique induit une tension, représentée
en noir sur la figure (d), & une fréquence double de la fréquence d’actionnement. La taille
et la phase des pointes induites nous renseignent sur I’amplitude et la direction du champ

externe.
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FIGURE 1.16 — Illustration du principe de mesure d’un fluxgate [52].
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FIGURE 1.17 — Chronographe de la tension d’excitation (a), du champ magnétique généré
sans (b) et avec champ magnétique (c) ainsi que la tension induite (d) dans un fluxgate,
d’apres [52].

1.7.2. Avantages et limitations

Le principal avantage de cette technologie est sa maturité : de nombreux modeles
sont actuellement commercialisés (Bartington MAG678 / Applied Physics System 533 /
Watson Gyro FGM301).

Les fluxgates comptent parmi les technologies présentant les meilleures résolutions
tout en ayant une mesure vectorielle. Cette technologie repose sur la mesure de la tension
induite dans une bobine lors d’une variation du flux magnétique. Par conséquent, plus la
section du fluxgate est importante et plus sa sensibilité est élevée. Un compromis est donc
nécessaire entre résolution et volume en fonction de ’application visée. Par exemple, des
capteurs présentent des résolutions de quelques pT/ \/E, comme le modele MAG-03 de

Bartington, au prix d’un volume important :
— résolution : 10 — 20 pT/VHz;
— volume : 0.125L;
— consommation : 500 mW.

Des versions miniatures de cette technologie existent, a base de bobines planaires [53].

La résolution est en conséquence fortement dégradée :
— résolution : 60nT/VHz;
— volume : 5mm x 2.5mm x 0.1 mm

— consommation : 100 mW.
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1.8. Les magnétometres de type MEMS

Des travaux de recherche en nombre croissant portent sur le développement de ma-

gnétometres MEMS dont deux types peuvent étre distingués :

— les magnétometres exploitant la force de Laplace;

— les magnétometres exploitant un matériau ferromagnétique.

1.8.1. Les magnétomeétres MEMS exploitant la force de Laplace

Cette famille de magnétometres exploitent la force exercée par le champ magnétique
sur un conducteur parcouru par un courant. L’expression élémentaire de cette force peut

s’exprimer sous la forme :

dF=T-dlL.AB (1.3)

1.8.1.1. Mesure d’amplitude

Parmi les magnétometres MEMS exploitant la force de Laplace, la trés grande majorité
utilise des résonateurs sur lesquels des électrodes sont parcourues par un courant modulé a
la fréquence de résonance du résonateur. Se placer a la fréquence de résonance du résona-
teur permet d’obtenir de plus grandes amplitudes de mouvement et donc de plus grandes
sensibilités. L’amplitude de cette force est ensuite calculée en mesurant ’amplitude du

déplacement par détection synchrone. Plusieurs types de détections sont envisageables :

— Classiquement, la mesure d’amplitude se fait par détection capacitive, en mesurant la
variation de charges induites sur une électrode de détection. Ce principe s’applique
aussi bien a des résonateurs en torsion [54], [55], qu’a des résonateurs en flexion
[56]-[58]. L’équivalent en champ magnétique du bruit obtenu avec ces dispositifs est
typiquement de l'ordre de 100nT/ VHz, avec les meilleures performances obtenues
par KYYNARAINEN et al. avec 10nT/vHz. Cette résolution, nettement améliorée en
comparaison aux autres dispositifs, est principalement due a la disposition ingénieuse
en spirale de I'électrode conductrice qui permet d’exercer la force de Laplace sur

'intégralité de la surface du capteur (FIGURE 1.18).

— La mesure d’amplitude peut également se faire par voie optique [59], [60], avec
des résolutions nettement améliorées par rapport a une détection capacitive

(~ 2nT/vHz) au prix d'une complexité et d’une consommation plus importante.
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FIGURE 1.18 — Exemple de magnétometre MEMS & force de Laplace, d’apres [55].

1.8.1.2. Mesure de contraintes

Les capteurs ayant de forts déplacements sont adaptés a une mesure d’amplitude (ca-
pacitve ou optique). Cependant, il est possible d’utiliser des résonateurs avec des déplace-
ments moindres mais en réalisant cette fois-ci une mesure des contraintes engendrées par

la force de Laplace :

— En utilisant Deffet piezorésistif du silicium, il est possible de remonter a 1’état de
contrainte d’un résonateur par une simple mesure de résistance. Avec cette tech-
nique, HERRERA-MAY et al. ont démontré des résolutions de 143nT /v Hz [61], soit

du méme ordre de grandeur que des dispositifs a détection capacitive.

— Par un dimensionnement adapté, la force de Laplace peut engendrer des contraintes
axiales dans un résonateur, ce qui se traduit par une variation de sa fréquence de
résonance. Cette technique souffre cependant de problemes de stabilité avec des
résolutions ultimes de 'ordre de 1 pT pour [6], [62]. Ceci peut s’expliquer par une
tres forte sensibilité de la fréquence de résonateurs en silicum vis-a-vis des variations

de températures.

— Ces derniéres années, des articles ont mis en avant des sensibilités records pour des
magnétometres MEMS & effet piézorésistif [63], [64]. Les résultats présentés dans ces
articles annoncent des résolutions de l'ordre de 3pT/ \/E, soit un rapport 1000 par
rapport a ’état de 'art des magnétometres a sortie fréquentielle. Pour atteindre de
telles résolutions, ces capteurs exploitent une orientation cristalline particuliere du
silicium de type n qui présente des coefficients piézorésistifs négatifs. Le fait d’utiliser
un coefficient piézorésitif négatif permet d’amplifier le facteur de qualité intrinseque
du résonateur par interaction thermo-piézorésitive [65], [66] (FIGURE 1.19) et ainsi

améliorer la résolution ultime de ce type de capteur.
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F1GURE 1.19 — Illustration du principe de 'amplification de facteur de qualité par inter-
action thermo-piézorésistive dans un magnétometre résonant a force de Lorentz, d’apres

[63].

1.8.2. Les magnétomeétres MEMS exploitant des matériaux ferromagnétiques

Le principe de fonctionnement est celui du traditionnel compas : un matériau ferro-
magnétique est déposé sur un micro dispositif et son moment magnétique orienté suivant
une direction fixe. En présence d’'un champ magnétique extérieur, un couple mécanique
s’exerce sur le dispositif. La mesure du déplacement du dispositif est réalisée soit par effet
piézorésistif [67], [68], soit par effet tunnel [69], soit par une méthode optique [59], [70],
soit par la mesure de variation de fréquence d’un résonateur [7], [71]. Les intéréts de ce

principe de fonctionnement sont :

— L’absence de boucle de courant qui, contrairement aux magnétometres a force de
Laplace, augmente la consommation et diminue la stabilité du capteur en raison de

I’échauffement engendré par les pertes par effet Joule.

— La miniaturisation du dispositif : le couple mécanique par unité de volume reste
inchangé lors d’une diminution du volume de la cellule par homothétie, alors qu’il
diminue du facteur d’homothétie dans le cas d’'un magnétometre MEMS a force de
Laplace [67], [72].

Parmi les magnétometres de type MEMS, les magnétometres & matériaux magnétiques
semblent donc une meilleure alternative. En exploitant les propriétés d’un matériau tel
que le quartz en guise de résonateur, il est théoriquement possible d’obtenir un capteur

disposant [71] :
— d’une excellente sensibilité ;

— d’une résolution de 'ordre de 10nT ;
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F1GURE 1.20 — [lustration d’un magnétometre MEMS utilisant un microaimant en tant

qu’élément sensible au champ magnétique [59].

— d’une bonne stabilité de la fréquence du résonateur en température et vis-a-vis du

vieillissement [73] ;

— d’une bonne linéarité, d’un rapport signal a bruit élevé et d’une mise en ceuvre aisée

de la détection piézoélectrique;
— d’un faible cofit du fait de 1'usinage collectif sur wafers de quartz.

Ces avantages ont permis au quartz d’étre le matériau utilisé pour les résonateurs de
haute stabilité du domaine temps/fréquence [74], et pour les capteurs vibrants nécessitant

une excellente stabilité du biais : gyrometres [73], accélérometres [75], [76].

1.9. Synthése de I’état de l’art

Une synthese non exhaustive des capteurs recensés précédemment est illustrée dans la
F1GURE 1.21. Dans cette figure, les technologies de magnétometres ont été organisées en
fonction de leurs résolutions et consommations respectives. En effet, pour les applications
visées, le magnétometre doit avoir une excellente résolution tout en étant économe en
énergie (cf. Introduction). De cette figure, il est clair qu'un compromis entre résolution et
consommation doit étre fait dans les technologies actuelles : plus la résolution est bonne
et plus la consommation est importante. On remarque ainsi que les capteurs AMR et
GMI, dont la résolution dépend entre autre du courant de polarisation, permettent d’avoir
selon les cas des capteurs & excellente résolution mais forte consommation (DING et al.
ou HMC1001) ou au contraire faible consommation mais avec une résolution dégradée
(AMI306R ou HMC8883L).

La technologie TMR semble disposer du meilleur compromis consommation /résolu-
tion, en particulier le capteur TMR9002. Toutefois, dans le cas de ce capteur et comme
expliqué précédemment, sa tres forte hystérésis le rend inutilisable en tant qu’instrument
de navigation.

Finalement, dans le cadre de cette étude, aucune technologie ne permet d’avoir simul-

tanément une mesure vectorielle, un dispositif peu volumineux et & faible consommation
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tout en étant suffisamment robuste vis-a-vis de I’environnement vibratoire. Néanmoins, les
magnétometres de type MEMS semblent la technologie la plus prometteuse car la totalité
des capteurs sont encore des dispositifs de laboratoire dont le développement a eu lieu
seulement au cours de la derniére décennie. Les performances de ces capteurs disposent

donc d’une grande marge d’amélioration, en particulier leur résolution.
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Ficure 1.21 — Comparaison de différentes technologies de magnétometres vectoriels en

fonction de leur résolution et consommation respective.









2 - Caractérisation de couches minces a fortes ai-

mantations sur des substrats en quartz

Objectifs :

Le but de ce premier chapitre est, dans un premier temps, d’identifier les maté-
riaux magnétiques présentant a la fois une tres forte aimantation rémanente et
pouvant étre déposés en couches épaisses (> 1pm). En effet, ces critéres sont
primordiaux pour maximiser le facteur d’échelle du magnétometre. De plus,
ces matériaux doivent étre résistants au retournement d’aimantation et étre
compatibles avec les procédés de fabrication de résonateurs en quartz. Dans
un second temps, les matériaux identifiés seront mis en ceuvre sous forme de
couches déposées sur des substrats en quartz et leurs propriétés seront carac-

térisées puis optimisées.

2.1. Rappels des propriétés magnétiques de la matiere condensée

Il y a plusieurs maniéres de représenter les propriétés magnétiques de la matiere. La
plus connue est probablement une représentation sous la forme de courbes d’aimantation
M en fonction du champ magnétique H, qui se traduit pour les matériaux ferromagnétiques
par un cycle d’hystérésis (FIGURE 2.1).

Pour comparer la réponse d’'un matériau au champ magnétique appliqué, une gran-
deur essentielle est la susceptibilité magnétique y,,. Celle-ci caractérise la variation de
I’aimantation en fonction du champ, soit, pour un matériau sans hystérésis, la dérivée de
la courbe d’aimantation (Eq. 2.1). Dans le cas de matériaux au comportement linéaire, la

susceptibilité magnétique est constante.

oM| oM

it ~ 2.1
OH H=H, OH H=0 ( )

Xm(HO) =

La perméabilité magnétique relative pu, traduit le lien de proportionnalité entre le
champ magnétique H et l'induction magnétique B au sein d’un milieu. Tout comme la
susceptibilité magnétique, p, est indépendante du champ magnétique dans le cas des

matériaux a réponse linéaire :

B=po(H~+M)=po(l+xm)H = poprH (2:2)

35
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F1GURE 2.1 — Cycle d’hystérésis d’'un matériau ferromagnétique. Les encadrés illustrent
les domaines de Weiss dans lesquels I'aimantation est uniforme, pour différents champs

magnétiques appliqués.

On peut noter que la susceptibilité et la perméabilité relative ne different qu’a une
constante additive pres. En général, la notion de susceptibilité est préférée par les phy-
siciens car elle traduit la physique des matériaux. La perméabilité est quant a elle plus
souvent utilisée par les ingénieurs pour son intérét dans le dimensionnement de circuits
magnétiques par exemple. En fonction de leur réponse au champ magnétique appliqué, et
donc de leur valeur de susceptibilité/perméabilité, les matériaux peuvent étre classés en

différentes catégories.

2.1.1. Diamagnétisme

2.1.1.1. Propriétés

Tous les matériaux possedent une réponse diamagnétique lorsqu’ils sont soumis a un
champ magnétique. La plupart du temps cette réponse est masquée par des phénomenes
dont 'effet est plus important (paramagnétisme ou ferromagnétisme). Le diamagnétisme
se caractérise par une susceptibilité magnétique ., négative, c’est a dire une aimantation
de la matiere qui s’oppose au champ magnétique appliqué. Cette caractéristique est quasi
indépendante de la température de ’échantillon (FIGURE 2.2).

Bien qu’il ne puisse étre pleinement expliqué qu’en utilisant des outils de mécanique
quantique, le diamagnétisme peut toutefois se comprendre en utilisant des théories semi-
classiques. Par exemple, en considérant le modele classique d’un électron en orbite autour
de son noyau, on peut assimiler le mouvement de I’électron a une spire de courant. D’apres
la loi de Lenz, ce courant est modifié en présence d’un champ magnétique extérieur ce
qui se traduit par une modification du moment magnétique orbital des électrons. Cette

variation de moment magnétique est a ’origine d’'un champ magnétique opposé au champ
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FIGURE 2.2 — Dipdles magnétiques en I’absence de champ appliqué (a) ainsi que ’évolution

avec la température de la susceptibilité d’'un matériau diamagnétique (b).

appliqué, ce qui explique la susceptibilité magnétique négative mesurée dans les matériaux

diamagnétiques.

2.1.1.2. Applications

En raison de leur tres faible réponse sous champ magnétique, les matériaux diamagné-
tiques sont souvent mis en ceuvre sous forme de couches minces dites « non magnétiques »,
dans les systemes a vanne de spin par exemple ou bien dans les tétes de lecture de disques
durs utilisant la magnétorésistance géante (GMR). Dans ces applications, les couches ultra-
minces diamagnétiques (~ 1nm) permettent de séparer deux couches minces ferromagné-
tiques afin d’utiliser le couplage Ruderman-Kittel-Kasuya-Yoshida (RKKY) entre couches
ferromagnétiques adjacentes. Cependant, le couplage RKKY ayant lieu par I'intermédiare
des électrons de conduction, seuls les matériaux diamagnétiques conducteurs peuvent étre
utilisés dans de tels systemes. La TABLE 2.1 donne un ordre de grandeur des susceptibilités

magnétiques de matériaux couramment rencontrés.

TABLE 2.1 — Exemples de susceptibilité magnétique pour des matériaux diamagnétiques

courants [77].

Matériau X, (107°)

Cu -11,8
Ag -25
Au -34
In -51

Téflon -10
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2.1.2. Paramagnétisme
2.1.2.1. Propriétés

Le paramagnétisme se caractérise par une susceptibilité magnétique y,, positive.
Contrairement au diamagnétisme, le paramagnétisme n’existe que dans les matériaux pos-
sédant des atomes avec des moments magnétiques non nuls. Dans ce cas la susceptibilité

est inversement proportionnelle a la température (FIGURE 2.3).
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FIGURE 2.3 — Dipdles magnétiques en I’absence de champ appliqué (a) ainsi que ’évolution

avec la température de la susceptibilité d’un matériau paramagnétique (b).

Le paramagnétisme peut s’expliquer classiquement avec le modeéle de Langevin, qui
considere les matériaux comme un ensemble de moments magnétiques localisés, pouvant
s’orienter dans toutes les directions et sans interactions entre eux (Eipteraction << kpT).
Ce modele permet d’appliquer la statistique de Boltzmann a la population de mo-
ments magnétiques pour déterminer la composante de ’aimantation alignée sur le champ
magnétique B appliqué [78]. L’énergie de Zeeman d’un moment magnétique gy, étant
E(0) = —pumBcosf, la composante de ce moment selon la direction du champ appliqué

(ftm) = pm {cos ) est donnée selon la statistique de Boltzmann par :

mB
/ cos  exp [uk;?s@] ds?
B

<:u’m>:,ulm /e [MmBCOSQ
X A ——
PL ket

ou df2 = sinfdfdy) est I'angle solide. En posant © = u,,, B/kpT, on peut alors montrer

(2.3)
}dﬂ

que 2.3 peut s’exprimer sous la forme :

(lm) = tm (cothx - ;) = pm-Z(x) (2.4)

ou Z(x) est la fonction de Langevin, illustrée dans la FIGURE 2.4.
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Cette fonction permet d’expliquer simplement le comportement de matériaux para-
magnétiques. Cependant, elle ne prend pas en compte le caractere quantique du moment
magnétique. En effet, le moment magnétique d’un atome ne peut prendre qu'un nombre
discret de valeurs selon I’axe z. On peut montrer en mécanique quantique que la compo-
sante d’un moment magnétique selon 'axe du champ appliqué pour un atome isolé est
1y = gymyup, avec gy le facteur de Landé, J = L + S le moment cinétique total, J une
valeur propre entiére ou demi-entiere de J et my = [—J,—J + 1, ..., J — 1, J] [79]. Le mo-
ment magnétique maximal selon ’axe du champ est par conséquent u,, = gyJup. Il est a
noter que la norme du moment magnétique porté par un atome est différente de sa valeur
maximale selon ’axe du champ appliqué : pers = 971/ J(J + 1)up # pim- En appliquant la
statistique de Boltzmann dans ces nouvelles conditions, on trouve une expression analogue

a 2.4 en substituant la fonction de Langevin a la fonction de Brillouin (FIGURE 2.4) :

2J +1 2J +1 1 1 M(z)
g(@) = =55 o ( 27 $) 27 & <2Jx> M, (2:5)

ou © = umB/kpT, My = N, est Paimantation maximale du matériau dans le cas ou

tous les moments magnétiques sont paralleles et N est le nombre d’atomes a moment
magnétique non nul par unité de volume. Dans des conditions classiques, avec des champs

inférieurs a 1T et des températures supérieures a 100 K, on peut considérer x << 1. On

peut alors utiliser le développement limité B;(x) = z + o(z?) et en déduire :

3J

¢ _ 1moNugp 1 poNgipghJ(J +1) 1
T  3kg T 3kp T

ou % est la constante de Curie, en ’honneur de Pierre Curie qui a été le premier a remar-

Xm = (26)

quer expérimentalement la variation de susceptibilité des matériaux paramagnétiques de

facon inverse a la température.

2.1.2.2. Applications

Tout comme les matériaux diamagnétiques, les matériaux paramagnétiques peuvent
étre utilisés en tant que matériaux dit « non-magnétiques » en raison de leur faible sus-
ceptibilité (107% < x,, < 1073). Ces matériaux sont également couramment utilisés dans
le domaine des ultra-basses températures. En effet, en utilisant I'effet magnéto-calorique
de ces matériaux il est possible de créer des machines thermiques par des processus de
désaimantation adiabatique. Cela permet d’atteindre des températures ultra-basses, de
I'ordre de 1 mK et en deca. Des valeurs de susceptibilités de matériaux paramagnétiques

sont données dans la TABLE 2.2.
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FIGURE 2.4 — Comparaison entre les fonctions de Brillouin pour quelques valeurs de J et
la fonction de Langevin (J = 400). En considérant un ensemble discret d’états pour le
moment magnétique porté par un électron, 'aimantation résultante tend plus rapidement

vers sa valeur & saturation.

TABLE 2.2 — Exemples de susceptibilité magnétique pour des matériaux paramagnétiques

courants [77].

Matériau Xm (107°)
Al 21
Pt 278
Ti 180
Acier inox 304(N) et 316(LN) 3

2.1.3. Ferromagnétisme
2.1.3.1. Propriétés

Dans certains matériaux possédant des atomes a moments magnétiques non nuls,
I’énergie d’interaction entre voisins n’est plus négligeable devant ’agitation thermique
et un ordre magnétique apparait (FIGURE 2.5). Lorsque cette interaction d’échange a une
énergie positive, les moments magnétiques d’atomes voisins sont paralléles : ce sont des
matériaux ferromagnétiques. Ces matériaux peuvent avoir une aimantation spontanée en
I’absence de champ appliqué. Leurs courbes d’aimantation prennent en général la forme

d’un cycle d’hystérésis.



Chapitre 2. Caractérisation de couches minces a fortes aimantations sur des
substrats en quartz 41

PSR N N N
L T -

¢ LY
¢ LY
¢ £
o £
o £

Sa ™ s W

FIGURE 2.5 — Dipdles magnétiques dans un matériau ferromagnétique en l’absence de

champ appliqué.

2.1.3.1.1. L’aimantation spontanée

L’interaction d’échange entre deux moments magnétiques voisins a été introduite par
Heisenberg en 1929 avec les outils de la mécanique quantique. Cependant, Pierre Weiss a
remarqué des 1906 que 'aimantation spontanée dans les matériaux ferromagnétiques peut

s’expliquer simplement en introduisant le concept de champ moléculaire :

H, = \M (2.7)

ou A est le facteur de proportionnalité entre le champ moléculaire H,, et I’aimantation du
matériau M.

Dans le modele du champ moléculaire, pour des hautes températures, ce champ fictif
vient s’ajouter au champ appliqué H dans la théorie du paramagnétisme de Langevin
2.1.2.

En reprenant le raisonnement effectué précédemment pour le cas des matériaux para-
magnétiques, on peut en déduire que M = ?(H + H,,) et ainsi la loi de Curie-Weiss :

M7
XTH T ToT
ol To = A% est la température de Curie a partir de laquelle 'agitation thermique devient

(2.8)

prépondérante devant l'interaction d’échange et ou le matériau devient paramagnétique.

On peut également déterminer a partir du formalisme de Langevin que :

M Holm
= = #s(a) @[S n| o)
popm H NO)\N:U%nm
kT kT

— B, (2.9b)
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L’équation (2.9) est une équation transcendante en m qui peut étre résolue numéri-
quement ou bien, de fagon classique, par méthode graphique (FIGURE 2.6) en cherchant

I'intersection des deux équations suivantes :

m = ABj(x) (2.10a)
H kpT H J+1T

= — = — — 2.10b
NNim AL T AN 30 To" (2.100)

On remarque alors qu’il peut y avoir une aimantation spontanée en champ nul. Ceci

est possible dans le cas ou la pente de la seconde équation (2.10) est suffisamment faible,

2
HoLV 1 - N
pour T' < T = \¢ = Teff Dans le cas limite d’une pente nulle, c’est a dire pour
B
des températures nulles, I'intersection avec la fonction de Brillouin se fait a l'infini et le
matériau posséde son aimantation spontanée maximale : tous les moments sont alignés

dans la méme direction.

=< |~

v

Tc

(a) (b)

FIGURE 2.6 — Illustration de la solution graphique du systéme d’équations (2.10) en consi-
dérant H = 0 dans les cas ou T est inférieur, égal et supérieur a T¢ (a). La courbe (b)
représente la variation d’aimantation a saturation en fonction de la température déduite
de (a) jusqu’a T¢ puis, pour les températures supérieures, l'inverse de la susceptibilité est

représenté selon la loi de Curie-Weiss (Eq. 2.8).
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2.1.3.1.2. Le cycle d’hystérésis

L’aimantation M d’un matériau ferromagnétique n’est jamais uniforme mais génere
des domaines appelés domaines de Weiss, dans lesquels 'aimantation est homogene, égale
a 'aimantation a saturation Mg et orientée différemment d’un domaine a ’autre, comme
illustrée dans la FIGURE 2.5.

Ainsi, le moment magnétique macroscopique m = M V résultant, dans une direction,
est la somme des projections selon ’axe correspondant de chaque moment des différents
domaines de Weiss. Par conséquent, I'aimantation M peut varier entre —Mg et +Mg en
fonction de l'orientation des différents domaines. En appliquant un champ magnétique, les
parois de Bloch ou Néel séparant les différents domaines se déplacent de facon a agrandir
les domaines énergétiquement favorisés et ’aimantation résultante augmente selon cette
direction. La présence de défauts dans le matériau magnétique (jonctions de grains, in-
clusions ou lacunes non magnétiques) entraine un déplacement non réversible des parois.
De méme, la rotation des spins au cours du déplacement des parois génere localement
des courants de Foucault et donc une perte d’énergie irréversible. Ces deux phénomenes
se traduisent macroscopiquement par un cycle d’hystérésis de la courbe d’aimantation en
fonction du champ appliqué.

Plusieurs grandeurs permettent de caractériser le cycle d’hystérésis d’un matériau fer-

romagnétique :

— L’aimantation a saturation Mg qui est la valeur d’aimantation maximale. Elle est
en général exprimée en A/m (ou en T dans le cas de la polarisation magnétique
J = poM). Elle peut également s’exprimer en pp moyen par molécule a l'aide de
I'équation (2.11) ou d et M,,, sont respectivement la masse volumique (kg/mg) et
la masse molaire (kg/mol) du matériau. L’aimantation exprimée en pp par atome
ou molécule est pratique car elle permet de comparer 'apport de chaque atome a
I’aimantation totale. C’est une grandeur trés utilisée pour comparer ’aimantation

des matériaux ferromagnétiques.

d
Mgs(A/m) = 5.585
s(A/m) i

mol

M (7i5) (2.11)

— L’aimantation rémanente Mpg correspond & l’aimantation spontanée du matériau

qui persiste en 'absence de champ magnétique appliqué.

— Le champ coercitif H. est le champ inverse au sens de I'aimantation a appliquer
pour annuler 'aimantation du matériau. Cette grandeur traduit la résistance du
matériau au retournement de son aimantation. Les matériaux & champ coercitif
élevé (H, > 10kA/m) sont ainsi qualifiés de ferromagnétiques durs tandis qu’a
I'inverse des matériaux a champ coercitif faible sont qualifiés de ferromagnétiques

doux.
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— Le rapport Mpr/Mg permet de quantifier ’aspect du cycle d’hystérésis. Plus Mp/Mg
est proche de 1 et plus le cycle a un aspect rectangulaire. Pour le magnétomeétre
développé, cette grandeur doit étre la plus proche de 1 pour maximiser 'aimantation

rémanente et par conséquent la sensibilité du capteur.

2.1.3.2. Applications

Les matériaux ferromagnétiques sont mis en ocuvre dans des domaines variés. Les
matériaux doux sont particulierement utilisés en électrotechnique du fait de leur haute
susceptibilité et des faibles pertes associées au parcours d’un cycle, afin de réaliser des
alternateurs, transformateurs ou bien des moteurs électriques. On les retrouve également
en microélectronique, dans les mémoires MRAM, dans les dispositifs a vanne de spin des
tétes de lecture des disques durs, ou encore en tant que matériau pour le stockage dans
les disques durs eux-mémes.

Du fait du cycle d’hystérésis caractéristique des matériaux ferromagnétiques, leur sus-
ceptibilité n’est pas une constante et dépend fortement de I'histoire du matériau et des
conditions de mesures. C’est pourquoi les valeurs de susceptibilité données dans la litté-
rature pour les matériaux ferromagnétiques peuvent varier fortement d’une publication a
I’autre. En général, les valeurs de susceptibilité sont données pour des matériaux ferroma-
gnétiques tres doux, a tres faible champ coercitif, ou la susceptibilité peut étre considérée
comme constante autour de H = (. Des valeurs de susceptibilité et aimantations a satu-

ration de matériaux ferromagnétiques sont données dans la TABLE 2.3.

TABLE 2.3 — Valeurs de susceptibilité magnétique et aimantation a saturations pour des

matériaux ferromagnétiques courants [77].

Matériau o Mg (T)

Fe (99.8%) 5000 2.2
Ni 100- 600 0.6
Kovar 1000 1.7

pmetal 100000 0.8

2.1.4. Antiferromagnétisme
2.1.4.1. Propriétés

Lorsque l'interaction d’échange entre moments voisins est négative, les moments se
couplent antiparallelement. Les matériaux possédant cette caractéristique forment la fa-
mille des matériaux ferrimagnétiques. L’antiferromagnétisme est un cas particulier de fer-
rimagnétisme pour lesquels les moments des sous-réseaux couplés antiparallelement sont
identiques. La théorie du champ moléculaire s’applique de la méme fagon que pour les ma-

tériaux ferromagnétiques mais doit cette fois s’appliquer individuellement aux deux sous
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réseaux A et B du matériau. On peut montrer qu’au dessus de la température de Néel Ty,
caractéristique des matériaux antiferromagnétiques, I’agitation thermique devient prépon-
dérante et le matériau agit alors comme un matériau paramagnétique suivant une loi de

Curie Weiss :

X = (2.12)

ol = €(Aap+ Aaa) est une constante a ne pas confondre avec Ty = € (Aaa — Aap). La
constante d’échange Aap étant négative, 6 est toujours inférieure a Th. Ce comportement

est illustré dans la FIGURE 2.7.

—o»
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FIGURE 2.7 — Représentation des dipoles magnétiques au sein d’un matériau antiferroma-
gnétique (a). La courbe (b) représente la variation de susceptibilité d’un matériau antifer-
romagnétique en fonction de la température. Deux régimes distincts existent : en dessous
de Ty un ordre magnétique existe et la susceptibilité est déduite du systéme d’équation
(2.13), au dessus de T le matériau devient paramagnétique et sa susceptibilité varie selon
la loi de Curie-Weiss Eq. 2.12.

En dessous de la température de Néel, un ordre magnétique existe et ’aimantation du

matériau vaut M = M4 + M5B .

A
MA = M %, (’;0“; (H + AaaM4 — )\ABMB)> (2.13a)
B
T
MB:M(J)B%J(k ;(H—I—)\BBMB—)\ABMA)> (2.13b)
B

Les deux équations (2.13) en M A et MP doivent étre satisfaites simultanément. La

solution dépend fortement des valeurs relatives des constantes d’échanges .
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2.1.4.2. Applications

Les matériaux antiferromagnétiques ne présentent pas ou peu d’aimantation a 1’échelle
macroscopique, c’est pourquoi ils sont bien moins utilisés que les matériaux ferromagné-
tiques. Toutefois, leur ordre magnétique leur confere des propriétés intéressantes une fois
utilisés en couches minces. On les utilise par exemple pour bloquer I'aimantation d’une
des couches ferromagnétiques dans les systémes a vanne de spin [80]. De plus, il y a ac-
tuellement de nombreuses recherches pour utiliser les matériaux antiferromagnétiques en
spintronique, dans des systémes a magnétorésistance géante en particulier [81], [82]. Des
exemples de matériaux antiferromagnétiques et leurs températures caractéristiques sont

présentées dans la TABLE 2.4.

TABLE 2.4 — Exemples de matériaux antiferromagnétiques courants et leurs températures

caractéristiques [83]-[85].

Matériau Tn (K) 6 (K)

MnO 116 -610
PtMn 980 ~0

FeO 198 -570
NiMn 1070 220

2.2. Matériaux ferromagnétiques a forte aimantation a saturation

L’aimantation a saturation est le critere le plus important dans le choix de la couche
mince utilisée dans un capteur a détection de couple magnétostatique : plus 'aimantation
de la couche est grande et plus la sensibilité du capteur au champ magnétique appliqué
est élevée. Toutefois, cela n’est pas le seul critere d’intérét. En effet, d’autres parametres
intrinseques a la couche mince magnétique sont de premiere importance. La température
de Curie T du matériau est importante pour garantir une aimantation stable vis-a-vis des
variations de température (paragraphe 2.1.3). Le champ coercitif H. de la couche mince
donne quant a lui des informations sur la stabilité de la couche soumise a de forts champs
magnétiques. Le matériau sélectionné doit également étre compatible avec le procédé de
fabrication du capteur et ne pas voir ses propriétés évoluer au cours du temps. Pour cela,
il est important de choisir des matériaux ayant une forte résistance a l'oxydation et de
faibles contraintes internes une fois déposés sous forme de couches minces sur le capteur,
ce qui leur confére une plus grande stabilité a long terme.

Pour présenter des propriétés magnétiques sous forme solide, les matériaux utilisés
doivent posséder des électrons non appairés dans leurs couches internes, protégés par les
électrons de valence qui sont situés sur des orbites plus élevées. Physiquement, ceci n’est

possible que pour quelques séries d’atomes : ceux de la famille des métaux de transition
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dans le groupe du fer, qui possedent leurs orbitales atomiques 3d incompletes, et ceux
de la famille des terres rares avec des orbitales 4f non saturées. La famille des actinides
possede également son orbitale 5f non saturée mais les éléments qui la composent sont
pour la plupart radioactifs et donc tres peu utilisés. Pour toutes ces raisons, les matériaux
présentés par la suite sont en grande majorité composés de fer, nickel, cobalt ou de terres

rares.

2.2.1. Matériaux magnétiques ferreux isolants

Les moments magnétiques des ions Fe?T et Fe3™ dans leur forme isolée font partie
des plus importants avec respectivement 6.7png et 5.9np. Clest pourquoi de nombreux
matériaux ferromagnétiques contiennent du fer, dans le but de maximiser 'aimantation
globale du matériau. Toutefois, ce fort moment magnétique est la plupart du temps dégradé
lorsque l'ion fer est inclus au sein d’un matériau. Ceci est vrai pour tous les atomes de
la série 3d car ceux-ci ont des orbitales atomiques qui s’étendent sur des distances de
I’ordre de la distance inter-atomes. Les moments magnétiques, qui dépendent directement
de la forme des orbitales atomiques, sont donc fortement perturbés par leur environnement
électronique et les propriétés magnétiques des atomes s’éloignent alors du comportement

d’atomes isolés.

2.2.1.1. Les oxydes de fer

Les oxydes de fer possédant une aimantation rémanente se composent d’ions Fe?t
et Fe3" principalement. Le plus commun est la magnétite, de formule Fe;O,4. C’est un
matériau ferrimagnétique qui présente ’avantage d’étre facilement mis en ceuvre en couches
minces, notamment quand il est obtenu par pulvérisation cathodique radio-fréquence (RF).
De plus, étant déja présent sous sa forme oxydée, la magnétite a des propriétés stables
dans le temps. Le moment magnétique résultant de la magnétite est de 4.1 pg/mol ce qui
équivaut a une aimantation a saturation de 0.6 T, une valeur assez faible comparativement
a d’autres matériaux. De plus, son champ coercitif H. est de 'ordre de 5mT, soit une
dizaine de fois 'intensité du champ terrestre, ce qui est trop faible pour garantir une bonne
résistance au retournement de son aimantation [86]. Malgré sa facilité d’élaboration et sa
stabilité long terme, son aimantation et son champ coercitif sont trop faibles, ce qui est

rédhibitoire pour une utilisation en tant que couche active d’'un magnétometre vibrant.
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2.2.1.2. Les grenats de fer

Le grenat d’yttrium-fer Y Fe;O,, est également un matériau ferrimagnétique non
conducteur, compatible avec des dépots en couches minces par pulvérisation cathodique
RF, dont le moment magnétique d’une maille vaut 5 pg/mol ce qui équivaut & une aiman-
tation a saturation de 0.257T [87]. Son champ coercitif est du méme ordre de grandeur
que la magnétite, soit de 'ordre de 5mT. Pour les mémes raisons que la magnétite, ce

composé n’est pas pertinent pour une utilisation dans un magnétometre vibrant.

2.2.1.3. Les ferrites de cobalt

Les spinelles de ferrite de cobalt CoFe,O, sont une autre varié¢té d’oxyde de fer. Le
CoFe, O, est intéressant car sa structure lui confere une trés forte anisotropie magnétocris-
talline ce qui se traduit macroscopiquement par un grand champ coercitif selon une direc-
tion d’aimantation privilégiée. Celui-ci peut atteindre 0.5T ce qui est considérable pour
des matériaux en couches minces [88]. Cependant cette composition a une aimantation a
saturation faible, de ’ordre de 0.5T. De plus, une grande anisotropie magnétocristalline ne
s’obtient que par épitaxie par jet moléculaire du matériau, une technique lente et souvent

financierement incompatible avec des procédés industriels.

2.2.2. Meétaux de transitions

Les métaux de transition doivent leurs propriétés magnétiques a leur orbitale atomique
3d incomplete. Toutefois, les propriétés magnétiques de ces métaux ne s’expliquent pas par
la théorie des moments isolés. En effet, 'orbitale 3d des métaux de transitions étant peu
isolée, celle-ci interagit fortement avec les atomes voisins. Ainsi, les électrons des couches 3d
sont délocalisés dans tout le matériau et contribuent a la conductivité électrique. Les pro-
priétés magnétiques de ces matériaux ne s’expliquent alors que par la théorie des bandes,

de la méme facon que les propriétés électroniques des métaux et semiconducteurs.

2.2.2.1. Alliages de métaux de transitions

Parmi les métaux de transition, seulement cing d’entre eux présentent des propriétés
magnétiques dans leur forme pure a température ambiante : le nickel, le fer et le cobalt qui
sont ferromagnétiques ainsi que le chrome et le manganese qui sont antiferromagnétiques.
Leurs propriétés sous forme d’alliages ont été longuement étudiées au début du 20éme
siecle et sont bien connues a présent. Ainsi, le modele de Slater-Pauling, issu des travaux
des scientifiques du méme nom dans les années 1930, a permis une approche théorique
des propriétés magnétiques de ces alliages. Ce modele permet d’estimer avec une bonne
précision le moment magnétique moyen de chaque atome dans un alliage de métaux de
transition. Les résultats, théoriques et expérimentaux, sont ainsi généralement représentés
par la courbe de Slater-Pauling (FIGURE 2.8).

En observant cette figure, on constate que les plus grands moments magnétiques par

atome sont obtenus pour des alliages de fer-cobalt, avec des moments de 'ordre de 2.4 ng /at
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FIGURE 2.8 — La courbe de Slater Pauling illustrant le moment magnétique moyen par

atome en fonction du nombre d’électrons sur leur couche 3d pour différents alliages [89].

ce qui correspond a une aimantation a saturation Mg = 2.45T en considérant une masse
volumique dpe,co = 8300kg/m? dans ’équation (2.11).

Dans les années 1960, Bozorth a quant a lui réalisé une synthese des propriétés ma-
gnétiques pour de trés nombreux alliages ternaires de métaux de transition a base de Fe,
Ni, Co, Ti, V, Ta, W, Zr, Cu [90]. Il en ressort encore une fois que l’alliage présentant
I'aimantation a saturation la plus élevée est Feg;Cogqy avec Mg = 2.45T (FIGURE 2.9).

L’alliage de fer-cobalt Feg;Coss est connu depuis pres d’un siécle et présente de nom-

breux avantages qui le rendent intéressant pour I’application visée :

— Sa grande aimantation & saturation est idéale pour obtenir des capteurs trés sen-

sibles.

— Son cycle d’hystérésis selon son axe d’aimantation facile est rectangulaire, il a donc

une aimantation rémanente proche de sa valeur a saturation (Mp/Mg ~ 1).

— 1l peut étre élaboré sous forme de couches minces par pulvérisation cathodique RF.

— Son aimantation varie faiblement avec la température en raison de sa température
de Curie élevée (T = 1250 K).

— 11 ne nécessite pas nécessairement de recuit & haute température pour obtenir ses
propriétés magnétiques.

Cependant, le champ coercitif de 'alliage FeyCoqy est faible (H, < 5mT). Son ai-
mantation n’est donc pas robuste vis-a-vis de perturbations magnétiques extérieures et
nécessite des ré-aimantations régulieres du capteur. Cela reste toutefois le choix le plus

pertinent parmi les alliages de métaux de transitions.
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FIGURE 2.9 — Diagramme ternaire de FeCoNi approximant 'aimantation a saturation en

fonction de la composition chimique [91].

2.2.2.2. Métamatériaux et alliages exotiques
2.2.2.2.1. Multicouches FeCo/Pd

Certains auteurs ont tenté d’obtenir de plus grandes aimantations a saturation en
essayant d’obtenir des matériaux dépassant la limite de Slater-Pauling. NOMA et al. [92]
ont par exemple eu l'idée de réaliser un multicouche de FeCo séparé par des couches
minces de Pd pour exploiter le couplage RKKY parallele entre couches de FeCo voisines.
L’aimantation maximale des couches minces de FeCo est ainsi de Mg = 2.6 T pour des
épaisseurs de Pd de dpgy = 0.14nm et de dpeco = 1.7nm pour le FeCo.

Malgré ce gain de 10% sur aimantation & saturation de FeCo, cette solution n’apporte-
rait pas un gain significatif de performances pour le capteur. En effet, le gain d’aimantation
ne provient que des couches FeCo, les couches de Pd ne contribuent pas a ’aimantation
globale et sont un volume magnétique mort pour le capteur. A volume égal, ’aimantation
macroscopique de I’empilement n’est donc que trés peu augmentée car le palladium repré-
sente un volume mort de 10% également. Les autres propriétés du FeCo étant inchangées,
cette solution bien qu’intéressante d’un point de vue théorique ne présente pas d’intérét

en pratique.
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2.2.2.2.2. L’alliage FeN

Pour dépasser la limite théorique de Slater-Pauling, une idée est de modifier ’environ-
nement électronique des atomes de Fe afin de se rapprocher de son moment magnétique
d’atome libre. Dans cette optique, une étude menée par Takahashi, et reproduite de nom-
breuses fois depuis, a permis de réaliser un alliage de fer-azote, le o” — Fe 4N, [93]. Cette
phase quadratique-centrée de FeN présente une aimantation a saturation Mg = 2.9T ja-
mais atteinte a température ambiante (Mg = 3.2T a 5K). De plus, sa température de
Curie est suffisamment élevée pour pouvoir utiliser ce matériau a température ambiante
(T = 810K) et son champ coercitif bien que faible reste du méme ordre de grandeur que
Feg;Cogs avec He, = 3mT.

Toutefois, la phase a” est métastable et tend a se décomposer en sa phase o’ qui
présente une aimantation dégradée. Sa stabilisation pose encore probleme actuellement.
Obtenir cette phase nécessite des procédés de dépots par épitaxie par jet moléculaire
(MBE), sur des surfaces extrémement propres. Actuellement, c’est la seule fagon d’obte-
nir ce composé. Toutes les autres techniques (pulvérisation cathodique, électrodéposition,
implantation ionique, recuit sous N, ...) ne permettent d’obtenir que des fractions de
phase o’ dans une phase o’ principale qui n’a pas de propriétés magnétiques particulieres.
De plus, méme déposée par MBE la phase o reste métastable et se décompose de facon
irréversible si elle est soumise a des températures supérieures a 500 K.

Bien que présentant un potentiel indéniable pour des applications nécessitant des
couches minces a forte aimantation, aucun procédé de dépot n’est assez robuste pour

permettre 1'utilisation d’un point de vue industriel du composé o — Fe;¢N,, .
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FIGURE 2.10 — Aimantation & saturation d’un alliage mono-cristallin de o’ —Fe, 4N, élaboré

par épitaxie par jets moléculaires sur des substrats d’AsGa(001) [94].
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2.2.3. Les Terres Rares

L’orbitale 4f non saturée des terres rares leur confére des moments magnétiques bien
supérieurs a ceux des métaux de transition. Toutefois, ce sont des atomes lourds, ayant
par conséquent un rayon atomique important, leur aimantation a saturation n’est donc
pas pour autant nettement supérieure a celle des métaux de transition. Malgré cela, leurs
propriétés magnétiques restent exceptionnelles et les rendent tres intéressants d’un point

de vue industriel.

2.2.3.1. Matériaux purs

Les terres rares dans leur forme pure possedent une tres grande aimantation a satura-
tion, nettement supérieure a ’aimantation de I'alliage Feg;Cogs, et peuvent étre déposées
sous forme de couches minces par pulvérisation cathodique par exemple, ce qui en fait de
trés bonnes candidates pour des applications nécessitant des aimantations importantes.
Toutefois cette aimantation maximale n’apparait que pour des températures cryogéniques
(FIGURE 2.11). En effet, seul le Gadolinium posséde une température de Curie proche de
la température ambiante avec T = 294 K. Dans leur forme pure, le champ d’application
des terres rares est réduit et se limite principalement a ’amélioration d’électroaimants
en substituant les classiques poles en FeCo par des pieces en Holmium par exemple [95].
Elles ne sont donc pas de bonnes candidates pour des applications a température ambiante
(FIGURE 2.11).
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FIGURE 2.11 — Aimantation a saturation en fonction de la température de différentes terres

rares en comparaison a 'alliage Fey;Coqs, d’apres [96].
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2.2.3.2. Alliages et métamatériaux de Terres Rares

La couche 4f des terres rares a une faible extension spatiale comparativement & la
distance interatomique dans un solide. Les moments magnétiques des terres rares peuvent
alors étre considérés comme parfaitement isolés dans un alliage. Le couplage ferromagné-
tique ou antiferromagnétique entre atomes n’est alors dii qu’au couplage RKKY par les
électrons de conduction. Du fait de la distance interatomique relativement constante dans
les alliages de terres rares, la grande majorité d’entre eux présente un couplage RKKY
ferromagnétique entre atomes et donc potentiellement des aimantations élevées. Toutefois,
ces alliages ne permettent pas de modifier le moment magnétique de chaque atome. Il n’y
a donc pas d’augmentation de I'aimantation a saturation du matériau en comparaison a
leur forme pure (FIGURE 2.12), contrairement aux métaux de transition, comme expliqué
au paragraphe 2.2.2.

Certains métamatériaux, constitués d’un empilement de terres rares et de couches
non magnétiques, telles que Ta/Tb/Ta ou Ta/Dy/Ta, permettent toutefois d’augmenter
sensiblement leur température de Curie en raison de fortes contraintes internes dans les
couches minces. Pour autant, la température de Curie reste éloignée de la température
ambiante avec respectivement 170K et 216 K pour les deux exemples cités précédemment
[96].

Bien que les matériaux a base de terres rares présentent une aimantation considérable
et qu’ils puissent étre facilement déposés en couches minces sans procédés particuliers, le
fait qu’ils ne puissent pas étre utilisés sans un systéme de refroidissement est rédhibitoire

pour une application dans un capteur a faible consommation.

2.2.3.3. Alliages de terres rares et de métaux de transitions

Connaissant les propriétés d’aimantation particuliéres des terres rares et les tempéra-
tures de Curie élevées des métaux de transitions, une idée naturelle est d’allier ces deux
familles pour combiner leurs avantages. Ainsi, les aimants permanents du commerce sont
bien souvent constitués d’un alliage de ces deux familles. Les propriétés magnétiques de ces
alliages ont été longuement étudiées au cours des années 1970, notamment par Buschow
[98]. Ce dernier a montré que les atomes des alliages terres rares/métaux de transition
ont tendance a se coupler antiparallelement pour former des matériaux ferrimagnétiques
ayant par conséquent des aimantations a saturation réduites. Toutefois, certains alliages
riches en métaux de transition permettent d’obtenir des alliages utilisables a température

ambiante. Parmi les alliages standards, on peut citer :

— Les aimants au néodyme, Nd,Fe B, souvent utilisés dans I'industrie dans les ro-
tors d’éoliennes ou les moteurs électriques par exemple en raison de leur fort champ
coercitif (H, = 1.8 T) et de leur aimantation rémanente importante (uoMp = 1 &
1.5T). Ils peuvent également étre utilisables en couches minces grace a des dépdts

par pulvérisation cathodique. Ils souffrent cependant d’une grande dépendance de
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FIGURE 2.12 — Aimantation a saturation en fonction de la température de différents alliages

de terres rares en comparaison a leur forme pure, d’apres [97].

leurs propriétés a la température, avec une température d’utilisation maximale com-
prise entre 80 et 230 °C selon l'alliage utilisée. De plus, ils s’oxydent facilement et
possedent de fortes contraintes internes en couches minces ce qui rend leur utilisa-
tion en tant qu’aimants permanents tres difficile dans des dispositifs MEMS [99].
Enfin, ils nécessitent des recuits a haute température (600°C) pour cristalliser en
couche mince, ce qui est supérieur a la température de transition de phase a — 3 du
quartz, et donc incompatible avec ce type de résonateur piézoélectrique. Toutefois,
il est possible d’utiliser ces matériaux dans les MEMS en modelant la surface du

dépot pour limiter les contraintes internes au dépot [100], [101].

— Les composés SmCo (SmCoy et Sm,Co,-) ont les méme applications que les aimants
au néodyme en raison de leur grand champ coercitif. Ils ont 'avantage d’étre théo-
riquement utilisables & plus haute température (T = 730 & 880 °C) mais du fait de
leur grande réactivité chimique ils sont difficilement utilisables a ces températures
sans risques d’oxydation. En pratique, leur température d’utilisation maximale est
plutdt comprise entre 250 et 550 °C. De plus aimantation des couches minces n’est
pas parmi les plus élevées (0.8 & 1.2T) [102]. Néanmoins, tout comme pour les ai-
mants NdFeB, certains procédés de fabrication impliquant de modeler la surface de
dépot permettent d’utiliser SmCo en tant que couche active dans les MEMS [101],
[103], [104].

Finalement, les terres rares aussi bien dans leur forme pure qu’en alliage ne présentent
qu’un intérét mitigé dans le cadre du développement d’un magnétometre de type MEMS.
En effet, bien que présentant des aimantations importantes ainsi que de forts champs

coercitifs, ces bonnes caractéristiques ne sont utilisables qu’avec un systéme de refroidisse-
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ment ce qui est non envisageable pour un capteur a basse consommation. De plus, les terres
rares en couches minces ont tendance & s’oxyder facilement et a subir des relachements de
contraintes ce qui nuit a leur stabilité long terme et, in fine, a celle du capteur. Pour ces
raisons, leur utilisation n’est pas envisageable dans le cadre de ’application visée. Néan-
moins, les alliages de NdFeB et SmCo pourraient étre envisageable pour des applications
dans des MEMS en quartz, au prix d’une augmentation de la complexité du procédé de
fabrication. En effet, leur utilisation nécessite impérativement un modelage de la surface

de dépot pour limiter les contraintes internes au dépot.

2.2.4. Synthése/Conclusion

Pour conclure, les oxydes de fer présentent les avantages d’étre facilement utilisables
en couches minces et de posséder une excellente stabilité a long terme car ils sont déja
dans leur état oxydé. Cependant, leurs propriétés magnétiques sont médiocres en raison
d’une faible aimantation & saturation (uoMg < 0.8 T) ainsi que d’un faible champ coercitif

de l'ordre de quelques milliteslas (excepté pour les ferrites de cobalt).

Les terres rares quant a elles présentent le double avantage d’une forte aimantation
surpassant tout autre type de matériau et d’un grand champ coercitif en raison de leur
forte anisotropie magnétocristalline. Cependant, les valeurs d’aimantation importantes
ne sont obtenues que pour des températures cryogéniques, rendant impossible leur uti-
lisation dans un capteur basse consommation. De plus, les quelques alliages permettant
d’obtenir des aimantations acceptables a température ambiante (NdFeB et SmCo) ont de
multiples problemes : fortes contraintes dans les couches minces, faible température de
Curie, oxydation facile. L’utilisation des terres rares et de leurs alliages est par conséquent
inenvisageable pour réaliser un capteur de type MEMS en raison des fortes variations des
propriétés aussi bien mécaniques que magnétiques de ces matériaux. Cette conclusion est
toutefois a modérer car des procédés de fabrications plus complexes, combinant modelage
de la surface de dépot et couche de protection contre I'oxydation, pourrait étre envisagés
pour des applications dans les MEMS [103], [104]

Finalement, seuls les alliages de métaux de transition sont potentiellement utilisables en
couches minces & température ambiante. En effet, & quelques exceptions préts (o —Fe,¢N,)
ils sont tous facilement déposables en couches minces par pulvérisation cathodique et
ne nécessitent pas de traitement thermique incompatible avec le procédé de fabrication
de résonateurs en quartz. De plus, leur température de Curie élevée, supérieure dans
la quasi totalité des cas a 1000 K, les rend peu sensibles aux variations de température
(FIGURE 2.6). Ils ont également les aimantations & saturation les plus importantes pour
des utilisations a température ambiante et sont donc les plus adaptés pour obtenir un
capteur & forte sensibilité. Leur principal défaut réside dans leur faible champ coercitif, de
quelques milliteslas, ce qui nécessite d’intégrer un procédé de ré-aimantation des couches

minces du capteur, similaire a celui utiliser dans les AMRs, et complexifie le fabrication
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du capteur en plus d’augmenter sa consommation.

Parmi les matériaux cités précédemment, le plus pertinent pour I'application visée est
donc le Fey;Cogy (TABLE 77), qui possede la plus forte aimantation a saturation & tempé-
rature ambiante ainsi qu'un rapport Mpr/Mg proche de 1 ce qui confere a son aimantation
rémanente une plus grande stabilité. Toutefois son faible champ coercitif est probléma-
tique car cela engendre une faible robustesse de ’aimantation, et donc de la sensibilité du

capteur, vis a vis de perturbations magnétiques.

TABLE 2.5 — Synthese des propriétés de différents types de matériaux ferromagnétiques en

couches minces.

Matériau pnoMs (T) Tc (K) H. (mT) Corrosion Dépét
o — FeygN, 2.9 810 3 + —
FegsCogs 2.45 1200 2 - ++
Nd,Fe, ,B 1-15 580 - 670 1000 - 2500 — -
SmCoy 0.8-1.2 1000 - 1150 600 - 2500 —— —
CoFe,0, 0.5 500 500 ++ ++

2.3. Le couplage d’échange entre couches ferromagnétiques et couches

antiferromagnétiques

Pour pallier les probléemes de robustesse de l'aimantation rémanente d’une couche
mince magnétique, par exemple Feg; Cogs, une solution envisageable est de décaler le cycle
d’hystérésis du matériau en exploitant le couplage d’échange entre un matériau ferroma-
gnétique et antiferromagnétique, ce qui permet d’imposer un unique point de fonctionne-
ment pour 'aimantation des couches minces magnétiques (« exchange bias »). L’intérét
de cette méthode pour réaliser des aimants permanents en couches minces a été démontré
récemment par Ettelt [67].

L’avantage d’un tel cycle est double. D’une part 'aimantation rémanente est unique, il
n’y a donc plus de probleme de robustesse de 'aimantation car, si le capteur subit une forte
perturbation magnétique, 'aimantation des couches minces reviendra systématiquement
a son état de polarisation initiale. D’autre part, les cycles d’hystérésis des matériaux
magnétiques ne sont jamais parfaitement rectangulaires, ce qui entralne une variation
d’aimantation, et donc de la sensibilité du capteur, en fonction du champ magnétique
appliqué. En décalant le cycle d’hystérésis, 'aimantation varie plus faiblement pour de
petites variations de champ et la sensibilité au champ magnétique du capteur devient
quasi indépendante du champ appliqué (FIGURE 2.13).

Apres une description de ce phénomene, le choix des matériaux retenus sera expliqué

puis une caractérisation des multicouches magnétiques sur des substrats en quartz sera
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FIGURE 2.13 — Illustration d’un cycle d’hystérésis sans (a) et avec (b) champ d’échange. En
utilisant un champ d’échange, il est possible d’avoir une unique valeur d’aimantation ré-
manente ainsi qu’'une sensibilité nulle pour 'aimantation vis-a-vis des champs magnétiques

faibles.

réalisée.

2.3.1. Le couplage d’échange
2.3.1.1. Présentation

Le couplage d’échange est un phénomeéne d’interface entre deux couches minces, I'une
ferromagnétique, I’autre antiferromagnétique. Ce couplage, connu depuis 1956 et les tra-
vaux de Meiklejohn [105], se traduit macroscopiquement par un décalage du cycle d’hys-
térésis de 'empilement pour des champs magnétiques appliqués le long de I'axe facile, et
par des cycles étroits, le long de 'axe difficile, perpendiculairement a ’axe facile.

Cet effet d’anisotropie a été longuement étudié durant les années 1990 car il a un
grand intérét pratique dans les dispositifs & magnétorésistance géante (tétes de lectures
des disques durs, capteurs AMR, mémoires MRAM, ...). La littérature est donc abondante
sur ce sujet. Nogués et Berkowitz ont chacun réalisé un état de 'art des matériaux et
des théories existantes concernant I’anisotropie d’échange [80], [106]. Ces travaux seront
largement utilisés par la suite pour identifier les matériaux d’intérét pour I'application
visée.

Le principe physique mis en jeu est assez simple : un matériau antiferromagnétique
possede des spins couplés antiparallelement dont I'orientation est peu perturbée par ’ap-
plication d’un champ magnétique externe, pour des températures inférieures a sa tempéra-
ture de Néel Ty (paragraphe 2.1.4). Si un matériau ferromagnétique est déposé en contact
avec un matériau antiferromagnétique, les spins de la couche ferromagnétique a l'interface

subissent 'influence de la couche antiferromagnétique et sont eux méme peu perturbés par
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I’application d’un champ magnétique, créant une anisotropie unidirectionnelle. Les spins
de la couche ferromagnétiques sont bloqués dans une direction par une forte interaction
d’échange avec les spins de la couche antiferromagnétique.

Bien qu’il soit possible d’observer cet effet sans réaliser de traitement particulier, il est
courant d’effectuer un refroidissement sous champ magnétique en partant de températures
supérieures a Ty (mais inférieures a To) pour maximiser l'effet d’anisotropie. En effet, en
dépassant Ty, les spins de la couche antiferromagnétique sont alors libres de s’aligner
selon le champ appliqué. En refroidissant, ils maintiennent leur orientation & l'interface
avec ceux de la couche ferromagnétique et le couplage d’échange est alors maximal car

tous les spins a 'interface sont alignés selon une méme direction (FIGURE 2.14).
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FIGURE 2.14 — Représentation de I'orientation des spins dans un bicouche FM/AFM sous
champ magnétique pour des températures supérieures a Ty (a) et inférieures a Ty (b).
Hlustration d’un empilement AFM/FM (c).

2.3.1.2. Grandeurs caractéristiques

2.3.1.2.1. La constante d’échange J.,

L’efficacité du couplage ferromagnétique/antiferromagnétique (FM/AFM) dépend for-
tement des matériaux utilisés, de leur épaisseur respective, de la température du systéme
mais aussi de la qualité de l'interface entre FM et AFM. Le premier modele d’anisotropie
d’échange, explicité par Meiklejohn peu apres sa découverte, donne une explication en
termes énergétiques de l'origine de lanisotropie d’échange [107]. Meiklejohn considére que

I’énergie au sein d’un bicouche FM/AFM peut se mettre sous la forme :



Chapitre 2. Caractérisation de couches minces a fortes aimantations sur des
substrats en quartz 59

Egurp = —HMprtpas cos (v — 8) + Kpatpar sin® (8)

+ Kapptapay sin? () = Jegcos (B —a) (2.14)
ou le premier terme correspond a I’énergie Zeeman, due a 'interaction entre 'aimantation
de la couche mince FM et le champ appliqué H. Les termes en Kpps et K gy illustrent
I’anisotropie magnétocristalline des différentes couches et le dernier terme J., caractérise
I’énergie d’échange entre couches FM et AFM. Les différents angles «, 5 et « représentent
quant & eux respectivement l’angle entre 'aimantation de la couche FM et ’axe d’aniso-
tropie du FM, I'aimantation de la couche AFM et ’axe d’anisotropie du AFM et le champ
appliqué et I'axe d’anisotropie du FM.

Dans son modele, Meiklejohn suppose que les axes d’anisotropie des deux couches sont
identiques et que ’énergie d’anisotropie du FM est négligeable, ce qui est souvent vrai en
pratique. En prenant en compte ces hypotheses, il existe des valeurs particuliéres pour «
et 0 permettant d’étre dans un état stable, c’est a dire dans un état d’énergie minimale.

On peut montrer analytiquement que deux cas sont possibles :

— Karymtarm > Jex, Cest a dire dans le cas ou 'anisotropie magnétocristalline de
I’AFM est plus forte que I’énergie d’échange. Alors il existe un décalage du cycle
d’hystérésis.

— Karmtary << Jez. Dans ce cas, il est énergétiquement plus favorable de conserver
un angle faible entre « et 3. Les spins de la couche AFM suivent ceux de la couche

FM, il n’y a plus d’anisotropie d’échange.

Dans le cas limite ou Kapptapy >> Jep alors o = 0, les spins de la couche AFM
sont maintenus dans une direction unique. Ainsi, quelque soit 5 et pour un champ H selon

l’axe facile (7 = 0), on montre que la minimisation de 1’équation (2.14) implique :

J,
Hex — EXT

e (2.15)
Mpytem

ou H., est le champ d’échange (en A/m), c’est a dire le décalage du cycle d’hystérésis,
Mgy Vaimantation a saturation du matériau ferromagnétique (en T), tpps ’épaisseur de
la couche ferromagnétique utilisée (en m) et Je, la constante d’échange caractéristique du
systéme FM/AFM (en J/m?), qui représente ’énergie surfacique mis en jeu & interface
FM/AFM.

Ce modele, bien que simplifié, a le mérite d’expliquer qualitativement I'origine de I'ani-
sotropie d’échange. Cependant, les valeurs de champ d’échange calculées sont bien souvent
de plusieurs ordres de grandeurs au-dessus des valeurs mesurées expérimentalement, ce mo-
dele ne permet donc pas de rendre compte quantitativement de la réalité. Des modeles

plus complexes existent afin de prendre en compte des interfaces imparfaites ou bien des
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matériaux multidomaines, avec un meilleur accord avec les mesures [80], [106]. Malgré
leur complexité, tous les modeles peuvent se ramener & 1’équation (2.15), dans laquelle
Jez n'est plus ’énergie d’échange entre FM et AFM, mais une énergie d’échange effective,
dépendant des parameétres du modeéle utilisé, ce qui fait de J.; une bonne grandeur pour

comparer les matériaux entre eux.

2.3.1.2.2. L’épaisseur de la couche antiferromagnétique ¢ )/

La constante d’échange J., dépend en général peu de la couche FM, c’est une grandeur
qui dépend principalement de la couche AFM, en particulier de son épaisseur. Pour tout
couple FM/AFM, il existe une épaisseur minimale ¢ 4, min & partir de laquelle le couplage

d’échange apparait (FIGURE 2.15).
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FIGURE 2.15 — Illustration de la variation du champ d’échange et du champ coercitif en
fonction de ’épaisseur de la couche ferromagnétique (a) et antiferromagnétique (b) dans
I'empilement NiCr/FeMn/NiFe [80].

Le fait qu’il existe une épaisseur minimale pour observer une anisotropie d’échange se
comprend simplement & partir de I’équation (2.14) et des discussions qui ont suivi. Comme
expliqué précédemment, pour observer un décalage de cycle d’hystérésis, il est nécessaire
que la condition Kapprtapm > Jer soit vérifiée. Par conséquent, il existe nécessairement
une épaisseur minimale de ’AFM pour laquelle cette relation n’est plus vérifiée et a partir
de laquelle le couplage d’échange ne peut plus exister. Plus I’épaisseur augmente et plus
Jer devient négligeable devant Kapa tapas, le décalage de cycle devient maximal et on

revient au cas de ’équation (2.14), comme illustré dans la FIGURE 2.15.
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2.3.1.2.3. La température de blocage T

De méme que pour les matériaux ferromagnétiques, il existe une température T a
partir de laquelle I’énergie d’interaction entre couches FM/AFM devient négligeable devant
I’agitation thermique et ou le couplage d’échange disparait. Cette température est au
mieux égale & la température de Néel T du matériau antiferromagnétique. Au-dessus
I’AFM devient paramagnétique et le couplage d’échange ne peut plus exister. Pour des
couches AFM tres minces, de 'ordre de quelques nanometres d’épaisseur et en deca, la
température de blocage Tp est en général plus basse que Ty en raison d’une évolution de

la microstructure de la couche mince [108], [109].
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FIGURE 2.16 — Variation de 1’énergie d’échange J., pour différents matériaux antiferro-

magnétiques couplés a des couches FM en NiFe [17]

2.3.2. Choix des matériaux magnétiques

Afin d’améliorer la stabilité de I’aimantation rémanente de ’alliage de fer-cobalt retenu

précédemment, le matériau AFM doit répondre a plusieurs impératifs :

— Le champ d’échange généré par l'interaction entre Feg;Coss et le matériau doit
étre le plus grand possible, a minima égal au champ coercitif de Feg;Cog5 pour
avoir une seule valeur d’aimantation rémanente possible et ainsi étre insensible aux
perturbations magnétiques (FIGURE 2.13). Pour cela, il est important de choisir un

matériau AFM présentant une grande constante d’échange J., .

— Pour une bonne stabilité en température, la température de blocage Tz doit étre la
plus élevée possible, a minima 150 °C, pour que I'empilement de couches magné-
tiques soit fonctionnel dans toute la gamme d’utilisation du capteur. Conjointement,

le champ d’échange doit peu évoluer avec la température pour garantir H., > H..

— Le procédé de fabrication de I’empilement magnétique doit étre compatible avec celui

du résonateur, ce qui élimine les matériaux devant subir un traitement thermique a
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haute température, typiquement supérieur a 300 °C, afin de ne pas endommager les

électrodes du résonateur.

— L’épaisseur minimale pour utiliser ’AFM doit étre la plus faible possible pour mi-

nimiser I’épaisseur totale du dépot afin de limiter les contraintes internes.

— Le matériau doit étre résistant a la corrosion pour limiter I’évolution de ses propriétés

dans le temps.

Nogues et Schuller ont réalisé une comparaison des matériaux AFM couramment uti-
lisés dans les vannes de spins, une application dans laquelle les matériaux AFM jouent
le méme role que dans une magnétometre de type MEMS, a savoir maintenir I’aimanta-
tion de la couche FM dans une direction [80]. Il existe principalement deux familles de

matériaux AFM utilisées pour réaliser une anisotropie d’échange :

— Les oxydes de métaux de transitions.

— Les alliages de métaux de transition - manganese.

2.3.2.1. Les oxydes antiferromagnétiques de métaux de transitions

Les oxydes de métaux de transition sont historiquement les premiers matériaux AFM a
avoir été découverts, par oxydation du métal de transition correspondant (CoO, NiO, FeO,
NiFeOz) [110]-[112]. IIs ont été longuement étudiés dans les dispositifs & magnétorésistance
car ils présentent 'avantage d’étre tres résistifs, le courant de fuite les traversant est donc
faible. Cette caractéristique n’a cependant aucun intérét pour réaliser un magnétometre
a lame vibrante. Parmi ces oxydes, NiO est le seul a pouvoir étre utilisé a température

ambiante avec une énergie d’échange significative (TABLE 2.6).

TABLE 2.6 — Exemples d’oxydes de métaux de transition antiferromagnétiques avec leur
énergie d’échange J., et température de blocage T associées. J., est donnée pour des
épaisseurs suffisamment importantes de ’AFM, afin que celle-ci soit considérée comme

maximale pour le matériau étudié [80].

Matériau Jez (0J/ecm?) T (K) Tn(K)  tarmmin (nm)  recuit
NiO [113], [114] 29 450 520 35 x
CoO (10K) [115] 350 290 290 ; X

Fe, O3 [116] 7 450 950 50 x

FeNiO, [117] 80 200 200 - X
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2.3.2.2. Les métaux antiferromagnétiques

Bien que présentant une faible résistivité électrique, les métaux antiferromagnétiques
ont été largement étudiés en raison de leur température de blocage nettement supérieure
a celle des oxydes, ce qui permet 'utilisation de vannes de spins a plus haute température.
Contrairement aux oxydes antiferromagnétiques, la plupart des métaux antiferromagné-
tiques nécessitent un traitement thermique apres 1’élaboration des couches. En effet, apres
dépdt ces métaux sont dans une phase métastable paramagnétique. Un traitement ther-
mique & basse température (< 300 °C) de quelques heures permet de faciliter la transition
de la phase paramagnétique vers la phase antiferromagnétique du métal.

Aucun des matériaux présentés dans la TABLE 2.7 n’est idéal pour réaliser un magnéto-
metre selon les critéres établis précédemment (page 61). En effet IrMn présente 'avantage
d’étre utilisable avec des couches particulierement minces sans subir de traitement ther-
mique, cependant son couplage d’échange est deux fois plus faible que celui des autres
métaux. FeMn semble étre idéal, cependant ce matériau est facilement oxydable et pos-
seéde une énergie d’échange qui décroit fortement avec la température (FIGURE 2.16).
CrPtMn et PtMn sont de bons compromis en termes d’épaisseur minimale et de constante
d’échange, de plus leurs propriétés évoluent peu avec la température. Cependant, en raison
du prix élevé du platine, ces alliages sont rarement utilisables en milieu industriel.

Finalement, malgré une épaisseur minimale de 40 nm, NiMn reste le métal antiferro-
magnétique présentant la meilleure stabilité en température ainsi que le plus fort couplage
d’échange. De plus, du fait de sa résistance a la corrosion, ¢’est un matériau chimiquement
stable dans le temps. Enfin, le nickel et le manganese sont des matériaux courants et bon
marché comparativement au platine. Pour ces raisons, NiMn a été retenu pour réaliser une

structure multicouche FM/AFM.

TABLE 2.7 — Exemples de métaux antiferromagnétiques avec leur énergie d’échange J.,
et température de blocage T associées. Je; est donnée pour des épaisseurs tara min
suffisasamment importantes de 'AFM, afin que J, soit considérée comme maximale pour

le matériau étudié [80].

Matériau Jez (0J/em?) T (K) Tn (K)  tarsmmin (hm)  recuit
NiMn [113] 46 770 1070 40 v
FeMn [113], [118] 47 420 490 12 v
CrPtMun [119] 35 600 : 20 v
PtMn [120] 32 400 480 20 v

X

IrMn [121] 19 550 900 10




2.4. Développement d’un procédé de dépot et caractérisation d’empilements de
64 couches minces ferro/antiferromagnétiques

2.4. Développement d’un procédé de dépot et caractérisation d’empile-

ments de couches minces ferro/antiferromagnétiques

L’anisotropie d’échange étant un effet d’interface, plus ’épaisseur du matériau ferro-
magnétique est importante et plus le décalage de cycle d’hystérésis sera faible (Eq. 2.15).
Ceci est problématique car I'aimantation d’une couche ferromagnétique, et donc la sen-
sibilité d’un magnétometre, sont directement proportionnelles a ’épaisseur du matériau
ferromagnétique utilisé. Pour contourner ce probléme, il est possible de réaliser un grand
nombre d’interfaces en réalisant un multicouche FM/AFM (FIGURE 2.14 et FIGURE 2.17).
Ainsi, chaque systeme FM/AFM agit comme un bicouche isolé, le champ d’échange est
donc inchangé et il est possible de maximiser I’épaisseur totale de matériau ferromagné-
tique pour obtenir une bonne sensibilité du magnétometre en réalisant un empilement de
couches FM/AFM. L’épaisseur totale est toutefois limitée par les contraintes internes et

par I’adhérence du multicouche sur le substrat.

200 nmMlag = 28.36 KX EHT = 1.50kV Signal A = InLens ONERA
— | Probe = 500 pA WD=18mm
1 File Name = J‘ma_)ge O1.kf Width = 4.032 pm _ ESBGrd=_ 0V — Labo Castaing 14 1., 2095 ]

FIGURE 2.17 — Image MEB de la section d’un substrat de quartz (001) sur lequel un em-
pilement du type NiCr(aonm)/ [NiMn(75nm)/FeC0(25nm)} 0 /NIMD (755 & été déposé, apres
décapage ionique. Le substrat est en bas de 'image, la couche la plus claire correspond a

la couche d’accroche en NiCr sur laquelle a été réalisé ’empilement.

L’état de lart des matériaux ferro- et antiferromagnétiques présentés jusqu’alors
concerne des couches minces en grande majorité déposées sur des substrats en silicium
oxydés, plus rarement sur des substrats en arséniure de gallium. Les propriétés des couches
déposées sur des substrats en quartz sont méconnues et de nombreux parameétres peuvent
les influencer : taille et orientation des grains cristallographiques, contraintes internes,
température et temps du traitement thermique, épaisseurs des différentes couches minces
et rugosité de surface.

Dans le but de connaitre et d’optimiser les propriétés des matériaux retenus sur des
substrats en quartz, a savoir FegsCoss pour le matériau FM et NisgMnsg pour le matériau

AFM, des dépots d’épaisseurs variables suivis de différents traitements thermiques ont été
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réalisés puis caractérisés.

2.4.1. Conditions d’élaboration et de traitement thermique des structures
multicouches FM/AFM

Les empilements de couches magnétiques sont réalisés par pulvérisation cathodique ra-
diofréquence. Les matériaux utilisés sont Fegg.oCo33.g et NisoMnsg, avec des concentrations
exprimées en atomes, avec respectivement une pureté des cibles de 99.8% et 99.95%. Pour
faciliter ’adhérence de I’empilement, une couche de NizgCray (pureté > 99.9%) est mis en
ceuvre. Les couches minces sont déposées sous une atmosphere d’Argon a 99.9999%. Une
fois les dépots réalisés, une derniere couche de NiMn est systématiquement déposée a la
surface des échantillons afin de garantir une bonne résistance a I'oxydation de ’empile-
ment. Les dépots sont tous réalisés a une pression de 17 x 1072 mbar d’argon pour une
densité de puissance appliquée a la cible de 0.63 W/ cm?.

Ensuite, un traitement thermique sous champ magnétique est appliqué aux échan-
tillons. Pour cela, les prototypes sont plongés dans un champ uniforme de 20mT a ’aide
d’un montage composé d’aimants AINiCo, qui ont une bonne tenue de leur aimantation
en température, jusqu’a 500 °C (FIGURE 2.18). Ce montage est lui-méme placé dans une
étuve, sous un vide secondaire de 2.5 x 1075 mbar. Par la suite, lorsque cela n’est pas pré-
cisé, 'ensemble des traitements thermiques a été appliqué avec les conditions suivantes :
4h 4 300°C et 2.5 x 10~% mbar.

F1GURE 2.18 — Circuit magnétique, composé d’aimants AINiCo et d’un circuit en acier
doux, pour imposer un champ magnétique longitudinal de 20mT aux échantillons au

cours du traitement thermique.
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2.4.2. Caractérisation structurale des couches minces ferro- et antiferroma-
gnétiques
2.4.2.1. Identification des phases cristallines et des orientations préféren-

tielles

Lorsqu’ils sont déposés sous forme de couches minces par pulvérisation cathodique les
alliages Ni-Mn proches d’une composition équiatomique forment des phases majoritaire-
ment paramagnétiques, cubiques faces centrées (fcc). Pour réaliser une transition vers la
phase antiferromagnétique L1y, tétragonale (ou quadratique) face centrée (tfc), le dépot
doit étre traité thermiquement [122]. Du fait de ’écrasement de la maille élémentaire
lors du passage de la phase paramagnétique a antiferromagnétique (FIGURE 2.19), les dis-
tances entre plans atomiques sont légerement modifiées, ce qui peut étre révélé en réalisant
des enregistrements de diagramme de diffraction des rayons X de type 6/260 (ONERA /-
Département Matériaux et Structures/Unité FD2M). De plus, du fait du passage d’une
maille cubique a haute symétrie a une maille quadratique, certains plans de diffractions
ne sont plus équivalents. On s’attend donc a observer un dédoublement de certains pics

caractéristiques du digramme RX-6/26 concernant NiMn.
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(a) Phase paramagnétique. (b) Phase antiferromagnétique.

FIGURE 2.19 — Phase paramagnétique (fcc) d’un alliage de NiMn ou les atomes sont
aléatoirement répartis sur les sites de la maille (a) et phase antiferromagnétique ordonnée

L1y (tfc) ou les atomes identiques occupent un méme plan selon z (b).

L’échantillon utilisé pour obtenir les diagrammes de diffraction a été réalisé avec le pro-
cédé standard décrit précédemment au paragraphe 2.4.1. Il a été réalisé sur un substrat de
quartz (001), avec une sous couche d’accroche en NiCr de 20 nm, puis d’un multicouche
{NiMn(me) / FeCO(50nm):| 0 /NIMD (505 Apres traitement thermique de 1’échantillon, on
observe bien une levée de dégénérescence concernant la raie (220) de NiMn dans la F1-
GURE 2.20, ce qui prouve que la transition de phase a bien eu lieu. Dans une moindre

mesure, on peut également noter un décalage des pics (311) et (222) de NiMn, mettant
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en évidence une évolution des parametres de maille. D’apres les diagrammes RX réalisés,
la phase fcc initiale posséde un paramétre de maille de a = 3.65 A et la phase fct apres
traitement des paramétres de maille @ = b = 3.71 A et ¢ = 3.55A. L’étude des rapports
d’intensités relatives des raies de diffraction montre une orientation préférentielle des plans
(111) perpendiculairement a la direction de croissance de la couche.

Concernant 'alliage FeCo, son diagramme est inchangé suite au traitement thermique.
Sa structure cristalline est cubique centrée (cc) de parametre de maille a = 2.86 A. L’étude
des rapports d’intensités relatives des raies de diffraction montre une orientation préféren-

tielle des plans (110) perpendiculairement a la direction de croissance de la couche.
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FIGURE 2.20 — Diagramme de diffraction des rayons X 6/20 réalisé sur un empilement
NiCr(20nm)/ [NiMn(50nm) / FeCo<50nm)] 0 /NiMn 50, déposé sur un substrat de quartz. La
courbe bleu et rouge représentent respectivement le diagramme obtenu avant et apres

traitement thermique de 300°C pendant 4h sous vide secondaire sur le méme échantillon.

Les résultats obtenus sont en accord avec ceux obtenus par Wong dans une étude com-
parable effectuée sur un wafer de silicium, ce qui prouve la faible influence du substrat
sur les parametres de maille et orientations préférentielles des matériaux utilisés [123]. De
plus, des diagrammes ont été réalisés sur des couches individuelles de 1 pm d’épaisseur
pour FeCo et NiMn, avant et apres traitement thermique. Peu de différences ont été ob-
servées par rapport aux diagrammes réalisés sur les structures multicouches, tant sur les

parametres de maille que sur les orientations préférentielles. Les caractéristiques cristal-
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lographiques des couches ne semblent pas influencées par leur mise en ceuvre sous forme

d’une structure multicouche.

2.4.2.2. Interdiffusion et oxydation des espéces suite a un traitement ther-
mique

Appliquer un traitement thermique sur un empilement de couches de matériaux dif-
férents peut avoir deux effets préjudiciables : une inter-diffusion des matériaux dans tout
I’empilement de certains éléments chimiques au sein des couches, en particulier du man-
ganese qui a une grande mobilité [124], et une oxydation des métaux, notamment celle
du fer et du cobalt. Dans le but d’étudier ces phénomenes, 1’évolution de la composition
chimique et de I’épaisseur des couches individuelles constituant une structure multicouche
NiCr/ [NiMn/FeCol, a été évaluée par spectrométries des rayons X en dispersion d’énergie
et de longueur d’onde EDS-X/WDS-X couplées au traitement des données par le logiciel
STRATAGem, développé a 'TONERA (Département Matériaux et Structures/Unité M3P).
Cette micro-analyse appliquée aux échantillons stratifiés détermine des épaisseurs mas-
siques et nécessite d’effectuer des hypothéses sur les densités des matériaux. Les valeurs
de densité des alliages FeCo et NiMn sont déterminées pour chaque couche en fonction de
la composition chimique, les matériaux étant considérés comme parfaitement denses.

Chaque couche de 'empilement a été déposée conjointement sur un échantillon de
quartz pour former des témoins monocouches puis les résultats obtenus sur la structure
multicouche ont été simulés par le logiciel STRATAGem et comparés aux échantillons de
référence. Les résultats sont présentés dans la TABLE 2.8. L’analyse de couches minces par
microanalyse EDS donne des résultats proches pour les échantillons ayant subi ou non un
traitement thermique. Il peut étre conclu, dans la limite de la précision de cette technique,
que le traitement thermique appliqué n’engendre pas de modification notable du systéme
multicouche, aussi bien sur la composition chimique que sur les épaisseurs des différentes
strates composant le systeme multicouche. Par conséquent, une interdiffusion des especes
ainsi qu’une oxydation des matériaux suite a un traitement thermique de 300°C pendant

4h sont a exclure.
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TABLE 2.8 — Compositions chimiques et épaisseurs des couches d’un empilement de type
NiCr/[NiMn/FeCola, par ordre de dépot, avant et apres traitement thermique a 300°C
pendant 4h. Les couches de référence ont été déposées séparément sur des substrats de

quartz au cours de I’élaboration du multicouche.

Référence Multicouche brut Traité thermiquement
Dépot Comp. Ep. Comp. Ep. Comp. Ep.
(% at.) (nm) (% at.) (nm) (% at.) (nm)
NiMn 49.7/50.3 46.2 47.8/52.2 47.9 48.1/51.9 46.9
FeCo 65.4/34.6 47.2 65.4/34.6 49.4 65.4/34.6 47.8
NiMn 49.9/50.1 45.9 48.5/51.5 47.1 49/51 48.2
FeCo 65.8/34.2 47.4 67.2/32.8 44.9 67.8/32.2 45.2

2.4.3. Caractérisation des propriétés magnétiques des couches minces ferro
et antiferromagnétiques

2.4.3.1. Influence des épaisseurs et du nombre de bicouches FM/AFM

L’objectif de cette étude est dans un premier temps de conclure sur la possibilité ou
non d’observer le couplage d’échange dans une structure multicouche déposée sur un wafer
en quartz avec le procédé de fabrication retenu puis, dans un second temps, de choisir des
épaisseurs de NiMn et FeCo permettant d’obtenir une aimantation importante tout en
conservant un décalage complet du cycle d’hystérésis. Trois types de couples d’épaisseurs
pour les couches de NiMn et de FeCo ont été choisis pour déterminer la faisabilité de cette

solution sur un substrat en quartz :
— quartz/NiCr(aonm)/ [NiMn(25nm) /FeCo(75nm)]n /NiMD (5011m)
— quartz/NiCr(gpnm)/ [NiMn(50nm) /Ii‘eCo(g,Onm)]rl /NiIMD (501m)
— quartz/NiCr(oonm)/ [NiMn(75nm) /FeC0(25nm)]n /NiMD (501m)

Ces trois couples d’épaisseurs ont été choisis car, sur un substrat en silicium, les trois
épaisseurs de NiMn utilisées (25, 50 et 75 nm) permettent d’obtenir respectivement une
énergie d’échange nulle, intermédiaire et maximale d’apres le paragraphe 2.3.2. Ainsi, si le
substrat ne modifie que légerement les propriétés du systeme multicouche alors on s’attend
a n’observer un champ d’échange non nul que pour les échantillons ayant des épaisseurs de
NiMn supérieures a 50nm. Ces trois cas permettent donc de conclure quant a I'influence
du substrat sur les propriétés magnétiques du systéme multicouche et sur la possibilité
ou non d’obtenir un champ d’échange exploitable : si les résultats sont du méme ordre de
grandeur que pour un substrat de silicium, alors le substrat n’a qu'une faible influence.

De plus, pour mieux connaitre I'influence du substrat sur les propriétés magnétiques
de la structure multicouche, ces échantillons ont chacun été réalisés avec trois nombres de

bicouches différents, n = {3;6;10}. Si le substrat a une forte influence alors les propriétés
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magnétiques des échantillons a 3 et 10 bicouches doivent étre nettement différentes car les
couches les plus proches du substrat auront des propriétés magnétiques différentes. Etant
données les fortes contraintes internes a 'empilement, son épaisseur maximale a arbitrai-
rement été limitée & 1pm pour limiter les problemes d’adhérence des couches déposées.

Les principaux résultats concernant ces échantillons sont présentés dans la FIGURE 2.21.
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FIGURE 2.21 — Evolution de I’énergie d’échange (a) et du rapport He,/H. (b) en fonction

de I'épaisseur de NiMn et du nombre de bicouches composant ’empilement.

De ces mesures, on constate que pour de faibles épaisseurs de NiMn, I’énergie d’échange
est quasi nulle et celle-ci tend a saturer pour des épaisseurs supérieures a 50 nm. Ce com-
portement est similaire a celui obtenu lors d’études antérieures et confirme que 1’épaisseur
critique de NiMn pour obtenir un couplage d’échange exploitable est de 'ordre de 30 nm
(TABLE 2.7). De méme, on constate que le rapport H,,/H, tend a étre d’autant plus grand
que ’épaisseur en NiMn augmente. Par conséquent, pour conserver un décalage de cycle
complet (He,/H. > 1), tout en maximisant 1’épaisseur de FeCo utilisée, ’empilement idéal
est NiCr(20nm)/ [NiMn(50nm)/FeCo(50nm)], /NiMn(50nm).

Cependant, des énergies d’échange de 'ordre de 100 nJ/ cm? ont été mesurées pour des
structures bicouches par Lamy [125]. La structure multicouche mise en ceuvre au cours de
cette étude peut donc théoriquement avoir une énergie d’échange deux fois plus importante,
ce qui permettrait d’augmenter d’autant la quantité de FeCo utilisée tout en conservant
un décalage complet du cycle d’hystérésis. Si I’'on compare aux travaux de Lamy, la diffé-
rence majeure entre les procédés de fabrication utilisés provient de la valeur d’induction
magnétique utilisée pendant le traitement thermique (50 mT contre 20 mT pour notre ex-
périence). En appliquant un champ plus faible lors de la descente en température apres
le traitement thermique, il est probable que les spins de la couche antiferromagnétique

s’orientent plus difficilement le long de 'axe du champ appliqué, générant par conséquent
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une anisotropie d’échange plus faible. Une solution serait alors de changer le systeme de
recuit sous champ, pour atteindre des inductions magnétiques plus élevées.

Ce n’est toutefois pas la seule source de limitation de I'anisotropie d’échange. En effet,
comme illustré dans la FIGURE 2.21, il y a une forte dépendance de ’énergie d’échange
par rapport au nombre de bicouches composant ’empilement. Cette grandeur étant ca-
ractéristique d’un seul sandwich AFM/FM/AFM, si tous les bicouches de 1’empilement
étaient identiques il ne devrait pas y avoir de différences. Le fait d’avoir des énergies
d’échanges plus faibles pour un nombre de bicouches moins important laisse supposer que
le couplage d’échange est moins efficace pour les couches proches du substrat. Ceci est
également visible a partir des cycles d’hystérésis des empilements a trois bicouches, repré-
sentés a la FIGURE 2.22. En effet, dans ces derniers on observe des sauts d’aimantation lors
du parcours du cycle, ce qui est caractéristique d’'un champ d’échange différent, et donc
d’une énergie d’échange différente, pour les différentes couches ferromagnétiques compo-
sant ’empilement. Ce phénomeéne est d’autant plus visible que le nombre de bicouche est
faible, ce qui prouve que seules les couches proches du substrats sont impactées.

L’explication la plus plausible serait que les premieres couches de NiMn ne sont que
partiellement transformées en leur phase antiferromagnétique. En effet NiCr a une struc-
ture fcc, de paramétre de maille a = 3.55 A [126], ce qui est proche des parameétres de la
phase désordonnée v — NiMn. Ainsi, la phase fcc de NiMn peut étre stabilisée par des
phénomenes d’épitaxie locaux, comme cela a été montré dans le cas similaire d’une in-
terface NiFe/NiMn [127]. Une solution serait alors de changer de couche d’accrochage, en
utilisant du tantale par exemple qui garantit en général une tres bonne adhérence tout en
ayant une structure cristalline différente de celle de NiCr (cubique centrée de parameétre
de maille a = 3.3A).
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FI1GURE 2.22 — Cycles d’hystérésis mesurées selon I'axe facile pour des échantillons ayant
un dépo6t de n x [FeCo(25nm)/NiMn(75nm)].
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2.4.3.2. Influence de la température sur les propriétés magnétiques

La stabilité en température des propriétés magnétiques est essentielle pour le capteur.
En effet, celui-ci doit fonctionner entre —40 et 100°C. Pour connaitre I’évolution des
propriétés en température d’'un multicouche NiMn(50nm)/FeCo(50nm), des mesures de
cycles d’hystérésis ont été réalisées a l'aide d’'un VSM (Vibrating-Sample Magnetometer)

muni d’une régulation en température.

— L’aimantation a saturation de I’empilement de couches décroit avec une augmenta-
tion de la température, ce qui est le cas de la majorité des matériaux magnétiques.
Toutefois, la température de Curie de l'alliage Feg5Coss est élevée, T = 1250 K,
la variation d’aimantation est donc faible dans la gamme d’utilisation du cap-
teur. D’aprés la FIGURE 2.23, la variation de Mg est de 440 ppm/K. Le facteur
d’échelle du capteur étant proportionnel a ’aimantation, sa stabilité sera au mieux
de 440 ppm/K.

— L’énergie d’échange en fonction de la température est représentée sur la FIGURE 2.23.
Comme attendu, ’énergie d’échange générée par I'interface avec NiMn varie faible-
ment ce qui garantit un décalage de cycle d’hystérésis complet dans toute la gamme

de température d’utilisation du capteur.

— Le rapport He,/H, est représenté sur la FIGURE 2.23. On constate qu’aux faibles
températures, inférieures & —20 °C, le décalage de cycle n’est pas complet et deux
valeurs d’aimantation rémanente sont possibles en raison d’une augmentation du
champ coercitif pour les basses températures. Cependant, ceci n’est pas probléma-
tique car au cours de son fonctionnement la température au niveau de la partie
sensible du capteur peut difficilement étre si basse en raison de l’isolation ther-
mique du vide entourant le résonateur et de la présence de 1’électronique du capteur

échauffant naturellement celui-ci.

2.5. Conclusion

Les couches minces ferromagnétiques utilisées en tant que micro-aimants dans les ma-
gnétometres vibrants sont les parties sensibles du capteur, il est donc essentiel d’utiliser les
matériaux ayant les plus fortes aimantations rémanentes mais également les plus stables
vis-a-vis des perturbations extérieures afin de réaliser un capteur a la fois précis et dont les
caractéristiques sont invariantes dans le temps. Pour cela, plusieurs familles de matériaux

ferromagnétiques ont été envisagées :

— Les métaux de transition, qui possedent de fortes aimantations mais qui ont le
défaut d’étre sensibles aux retournements d’aimantation en raison de leur faible

champ coercitif.
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FIGURE 2.23 — Evolution des propriétés magnétiques en fonction de la température d’un
empilement du type NiCr(onm)/ [NiMn(50nm) /FeCO(g,Onm)]w /NiMn 50m) déposé sur un

substrat en quartz.

— Les alliages de terres rares, qui ont une aimantation stable vis a vis des perturbations
magnétiques mais qui sont particulierement sensibles aux fluctuations de tempéra-
ture et a 'oxydation et dont les valeurs d’aimantation sont moyennes a température

ambiante.

Finalement, aucun matériau ne présente ’ensemble des caractéristiques recherchées.
C’est pourquoi nous nous sommes tournés vers une famille de métamatériaux magnétiques,
exploitant le couplage d’échange entre des matériaux ferro et antiferromagnétiques. L’in-
térét de cette solution a été récemment démontré pour réaliser des aimants permanents en
couches minces avec les travaux de Ettelt [99]. Le couplage d’échange au sein de ces méta-
matériaux permet de décentrer le cycle d’hystérésis du matériau ferromagnétique utilisé.

Ainsi, si le décalage est suffisamment important, une seule valeur d’aimantation rémanente
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est possible. Par conséquent le faible champ coercitif des métaux de transition n’est plus
un inconvénient mais un avantage : plus H, est faible et plus le décalage de cycle minimal
pour obtenir une unique valeur d’aimantation rémanente est faible. Une étude bibliogra-
phique nous a permis d’identifier FegsCoss comme matériau ferromagnétique présentant
la plus forte aimantation et NisgMnsy comme matériau antiferromagnétique permettant
d’obtenir la plus grande énergie d’échange.

Ces matériaux présentent d’excellentes propriétés lorsqu’ils sont déposés sur des sub-
strats en silicium mais leur comportement sur des substrats en quartz était inconnu.
De plus, de nombreux parametres expérimentaux sont susceptibles d’influencer l'inten-
sité du couplage d’échange : la pression dans ’enceinte de pulvérisation cathodique lors
du dépdt, la vitesse de croissance de la couche, la température et le durée du traite-
ment thermique réalisé apres 1’élaboration sont connus pour influencer la structure des
couches. C’est pourquoi des caractérisations des propriétés magnétiques de différents em-
pilements, possédant des épaisseurs de couches FM/AFM différentes et ayant subi ou
non un traitement thermique, ont été réalisées afin d’identifier les conditions permettant
d’obtenir un rapport H.,/H, supérieur a 1 tout en maximisant 1’épaisseur de matériau
FM au sein de I’empilement. La configuration optimale a été déterminée comme étant

NiM1 50m) /FeCO(z0mm) | /NIMI 50m)-

Pour compléter ces caractérisations, des mesures des propriétés magnétiques en fonc-
tion de la température ont été réalisées. En effet, la variation des propriétés magnétiques
en fonction de la température va directement impacter les performances du capteur final.
Les mesures réalisées ont mis en évidence une excellente stabilité de 1’énergie d’échange
ainsi que du rapport He,/H,. dans la gamme de température —40 /90 °C. L’aimantation
a saturation de ’empilement de couches varie quant a elle linéairement dans cette gamme
de température, avec une stabilité de 440 ppm/K. Le facteur d’échelle du capteur étant
proportionnel & 'aimantation du capteur, ce dernier aura donc au mieux une stabilité de
440 ppm /K.

Concernant la poursuite des travaux, deux points pourraient étre approfondis. D’une
part, il a été montré que ’énergie d’échange pour un empilement de dix bicouches peut
potentiellement étre multipliée par deux, pour passer de 50 a 100 nJ/ cm? d’apres Nogues
[80], ce qui permettrait d’augmenter d’'un méme facteur la quantité de matériau FM et
donc le facteur d’échelle du capteur. D’apres les mesures réalisées, I’énergie d’échange par
interface est nettement plus faible pour des échantillons & 3 bicouches comparativement
aux échantillons a 10 bicouches. Il semble donc que les premieres couches déposées n’inter-
agissent pas de la méme fagon que celles déposées ultérieurement. Une explication possible
serait que la couche d’accrochage en NiCr limite la transformation de phase de la premiere
couche de NiMn en raison de phénomenes d’épitaxie locaux. Une solution serait alors de

changer de couche d’accrochage, pour utiliser du tantale par exemple.
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D’autre part, les mesures ont été réalisées sur des échantillons carrés, sans anisotropie
de forme. Les couches minces utilisées sur un résonateur ont un rapport largeur/longueur
pouvant varier de 1/10 a 10/1. Si cette anisotropie se situe le long de 1’axe d’anisotro-
pie d’échange, la stabilité de I’aimantation n’en sera que plus grande. Cependant si les
anisotropies de forme et d’échange se placent selon des axes orthogonaux, la stabilité de
I’aimantation peut étre dégradée. L’effet de cette anisotropie est donc a étudier au cours

de futurs travaux.






3 - Modélisation et validation du principe de me-

sure

Objectifs :

Le but de ce chapitre est de modéliser I'interaction entre une couche mince fer-
romagnétique et un résonateur, dans des cas simples, afin de bien comprendre
les phénomeénes mis en jeu. Nous nous concentrerons sur deux points princi-
paux : la variation de fréquence du résonateur engendrée par I’application d’un
couple magnétostatique lorsque la couche mince ferromagnétique est plongée
dans un champ magnétique, ainsi que la modélisation des pertes d’énergie par
effets viscoélastiques qui engendrent une dégradation du facteur de qualité
du résonateur. Par la suite, ces outils pourront étre utilisés pour optimiser
la géométrie de résonateurs plus complexes, et ainsi atteindre de meilleures

résolutions.

3.1. Principe de fonctionnement et facteurs de mérite du capteur

Le capteur est composé d’un résonateur piézoélectrique et de son circuit oscillateur.

Une description succincte de ces deux composants est faite dans les paragraphes suivants.

3.1.1. Principe de fonctionnement

Le principe de fonctionnement du magnétometre étudié reprend la technique bien
connue des accélérometres a lame vibrante (VBA)[75]. Dans un VBA, une poutre double-
ment encastrée est maintenue a sa fréquence de résonance par un circuit oscillateur. Une
des deux extrémités de cette poutre est liée & une masse mobile qui, lors d’une accéléra-
tion, va étirer ou comprimer la poutre en vibration. Ainsi, de la méme fagon qu’une corde
de guitare a sa fréquence propre qui évolue selon la tension qui est appliquée, la fréquence
propre de la poutre vibrante va étre modifiée.

Un VBA est donc simplement un capteur de force qui mesure l’accélération d’une
masse mobile. Tout phénomeéne physique exercant une force sur un résonateur peut donc
théoriquement étre détecté via la mesure de la fréquence de résonance de ce résonateur.
Pour réaliser un magnétometre, il est possible d’exploiter I'interaction magnéto-statique
mh A ﬁ entre un matériau aimanté et le champ magnétique ambiant afin d’exercer une

force sur un résonateur : c’est cette idée qui a été retenue dans le cadre de cette étude.

77
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La partie sensible du capteur est un résonateur piézoélectrique en quartz sur lequel est
déposé un empilement de couches minces magnétiques ayant une aimantation rémanente
qui, au repos, est alignée dans la direction de mesure du capteur. En fonctionnement, le
résonateur est asservi a sa fréquence de résonance par un circuit oscillateur. L’aimantation
n’est alors plus alignée avec le champ magnétique extérieur, un couple magnéto-statique
s’exerce sur le résonateur. Ce couple étant proportionnel au champ magnétique appliqué,
une force d’intensité proportionnelle au champ ? s’applique périodiquement sur le réso-
nateur ce qui modifie sa fréquence de résonance. Ainsi, en enregistrant la fréquence du
circuit oscillateur au cours du temps, il est possible de remonter a l'intensité du champ

magnétique selon ’axe sensible du capteur (FIGURE 3.1).

3.1.2. Les résonateurs piézoélectriques

Un matériau piézoélectrique est un matériau qui a la propriété de se déformer sous
I’action d’un champ électrique ou, a l'inverse, qui se polarise lorsqu’il est contraint. Ce
phénomene, découvert en 1880 par Pierre et Jacques Curie, a aujourd’hui de nombreuses
applications telles que : les résonateurs des montres a quartz pour servir d’horloge ultras-
table, les microbalances en microélectronique pour connaitre avec précision les quantités
déposées d’un échantillon sur un substrat ou encore les micro-positionneurs dans les mi-
croscopes a force atomique. Ces matériaux sont décrits par les relations constitutives de

la piézoélectricité qui lient les champs électrique et de déformations :

T = —e'E
{ cgS —e (3.1)

D =eS+egkE
ou T et S sont les tenseurs de contraintes et déformations du matériau, D et E sont les
champs de déplacement et électrique qui régnent au sein du matériau et les coefficients

cg, € et eg sont respectivement les tenseurs d’élasticité, piézoélectrique et de permittivité

liant les différentes grandeurs évoquées précédemment.

)|

F1GURE 3.1 — Hlustration du principe de fonctionnement d’un magnétometre utilisant des

modes de flexions. Avec en bleu et jaune respectivement le résonateur piézoélectrique et

les couches minces aimantées.
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Pour réaliser un résonateur, il suffit de placer des électrodes sur une structure mé-
canique en matériau piézoélectrique, de facon a imposer un champ électrique E selon le
bon axe cristallographique. Par application d’une tension oscillante sur les électrodes de
la structure, des contraintes périodiques vont étre créées au sein de la structure et celle-ci
va entrer en vibration.

Comme 'oscillation mécanique est une oscillation harmonique, son comportement peut
étre modélisé par un simple dipdle RLC équivalent (FIGURE 3.2) ot les parameétres motion-
nels Ry,, L, et Cp, représentent des composants électroniques fictifs servant a modéliser
I’oscillation mécanique du résonateur. Le parametre Cy est un parametre supplémentaire
correspondant a une grandeur électrique réelle, la capacité interélectrode. Ce parameétre
est nécessaire pour un bon ajustement des données (FIGURE 3.3). Ce modele, dit de But-
terworth Van Dyke (BVD), est tres largement utilisé pour déduire les grandeurs caractéris-
tiques d’un résonateur. En effet, la mesure ou simulation de 'impédance équivalente d’un
résonateur permet, apres déduction de Ry, Ly, Cy, et Cy par un ajustement des données
par une méthode des moindres carrés, de remonter directement au facteur de qualité @,

fréquence propre f, et parallele f, de ce dernier :

(w) = s O (3.2)
C
% e (E2)
wp W
1 1
= 3.3
/ 21 /L, Cry (3:3)
1
fr=——— (3.4)
P ogn f CoChr
mCQ+Cm
0. L JLm 5 1 [Lmn(Cm+Co)

Pour mesurer les parameétres du modele équivalent d’un résonateur piézoélectrique, il

est possible de mesurer son impédance a ’aide d’un impédance-metre. Lors de simulations

e

FIGURE 3.2 — Modele de Butterworth Van Dyke.
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FIGURE 3.3 — Variation de I'impédance du résonateur en fonction de la fréquence pour
différentes valeurs de capacité inter-électrodes Cy. Dans l’exemple, R,, = 1 M2, L,, =
87.6kH et C),, = 26 aF.

numériques, nous n’avons pas directement acces a I'impédance du résonateur. Cependant,
il est possible de calculer les charges induites sur chacune des électrodes en fonction de la
pulsation w et de la tension U d’excitation. Avec ces données, il est possible de reconstruire
I'impédance du résonateur et de remonter aux différents parametres. Avec respectivement

qn et gg les parties réelles et imaginaires des charges collectées :

U
) = S 308 (3.6)

3.1.3. Electronique de détection du résonateur

Le magnétometre réalisé est un capteur a sortie fréquentielle. Ainsi, son électronique
se compose simplement d’un circuit oscillateur permettant d’exciter et de maintenir le
résonateur a sa fréquence de résonance. Un compteur associé au circuit oscillateur permet
de donner une mesure de la fréquence en temps réel et donc, dans notre cas, une mesure
du champ magnétique appliqué.

La stabilité et la résolution du capteur final sont ainsi directement liées a la stabilité
et la résolution en fréquence du circuit oscillateur. Ces parametres peuvent étre déduits a
partir de la mesure de la variance d’Allan de 'oscillateur en fonction du temps d’intégra-

tion de la mesure. Des travaux précédents ont permis de donner des modeles analytiques
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concernant ces deux parametres pour des accélérometres a lame vibrante en quartz, des
capteurs tres similaires a celui-ci [128], [129].

Le modele présenté dans [128] se base sur le modele de Leeson, linéaire et invariant
dans le temps, et prend en compte le circuit oscillateur, I’électronique de proximité ainsi
que les parametres du résonateur. Cependant, ce modele ne prend pas en compte les
dérives a long terme, qui sont difficilement modélisables (fluctuation de température, de
pression, d’humidité, vieillissement du résonateur, ...). Il permet toutefois d’avoir une
bonne approximation de la variance d’Allan pour les faibles temps d’intégrations, jusqu’au
plateau Flicker de la variance d’Allan (FIGURE 3.4).

Deux régimes sont a distinguer dans ce modele en fonction de la fréquence de mesure

f par rapport a la fréquence de coupure de Leeson fy, :

o > fr,les temps d'intégration sont faibles. Pour des mesures rapides en temps réel,
le capteur se trouve toujours dans ce régime. La variance d’Allan est décroissante et
caractérise la résolution du capteur pour un temps d’intégration donné. La résolution
du capteur s’exprime alors selon I’équation (3.7) ou F est le facteur de bruit de
I’amplificateur de charge, kp la constante de Boltzmann, 7' la température, f la
fréquence de coupure du filtre passe-bas, Py la puissance injectée dans le résonateur,

Kp le facteur d’échelle du capteur et 7 le temps d’intégration de la mesure :

 [3FksTfy [1 1
Orés = A2 Py Kpr (37)

o < fr, les temps d’intégration sont longs. La variance d’Allan est constante et ca-

ractérise dans ce cas 'instabilité du biais du capteur. L’instabilité du biais s’exprime
alors selon Iéquation (3.8) ou b_ est le bruit Flicker de 'amplificateur de charge,

fo la fréquence de résonance du résonateur et @ le facteur de qualité du résonateur :

In2 b,1 fo
2 QKp

(3.8)

Ostab =

En cours de fonctionnement, les temps d’intégration sont courts pour avoir des mesures
en temps réel et ne permettent pas d’atteindre le plateau Flicker. Ainsi, la pente de la
variance d’Allan pour les faibl